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TESEKKUR

‘Bir ila¢ etken maddesi Paroksetin HCL’nin X-1s1inlar1 toz kirmimi metodu ile kristal
yapisinin  arastirilmast’  konulu tez c¢alismasinin  se¢iminde, yiiriitiilmesinde,
sonuclandirilmasinda ve sonuglarimin degerlendirilmesinde maddi manevi destek ve
yardimlarini esirgemeyen degerli hocam Saym Yrd. Dog. Dr. Sevim TURKTEKIN’e

tesekkiir ederim.

Tez cahismamiz sirasinda Paroksetin HCL etken maddesini temin eden ARIS firmasina
ve Sayin Tevfik Halat’a ve teze 6rnek olmasi amaciyla koydugumuz diger numunelerin
kirnnim deseni verilerini elde etmemde yardimci olan Sayin Altinay Boyraz’a
tesekkiirlerimi sunarim. Paroksetin HCL ile ilgili bilgi toplamamda yardimci olan Tip

Fakiiltesi yiiksek lisans dgrencisi Sayin Ahmet Calisir’a tesekkiir ederim.

Ayrica beni yetistiren biitiin hocalarima ve maddi manevi destegini esirgemeyip, tim
O0grenim hayatim boyunca her zaman yanimda olan sevgili anneme ve babama en icten

minnetlerimi sunarim.



X-ISINLARI TOZKIRINIMI iLE
KRISTAL YAPILARIN iNCELENMESI

Burcu CAKMAK
Erciyes Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii
Yiiksek Lisans Tezi, Arahk 2010
Tez Damsman: Yrd. Doc. Dr. Sevim TURKTEKIN

OZET

Baz1 antidepresan ilaglarin etken maddesi olan Paroksetin HCL nin kristal yapis1 X-151n1
toz kirinimi yontemi ile incelendi. Paroksetin HCL’ nin X-151m1 toz difraksiyon deseni
Erciyes Universitesi Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi’nde bulunan Bruker
AxsD8 Advence marka X-isinlar toz difraktometresinde (XRD) CuK, radyasyonu ile
alindi. Difraksiyon acilar1 (20), iki komsu ve paralel atom diizlemleri arasindaki mesafe
(dpk) ve piklerin bagil siddetleri (I) belirlendi. Numunenin bu toz kirimim deseni
verilerinden yararlanarak analitik yontem ve TREOR90 bilgisayar programi yardimiyla

numunenin kristal sistemi ve latis parametreleri tayin edildi.

Analitik yontem sonucunda numunemizin kristal sistemi monoklinik ve birim hiicre
parametreleri a=13,8509A°, b=10,3213A"°, c=13,1484A°, B=103,814" olarak tespit
edildi. TREOR90 bilgisayar programiyla ise kristal sistemi monoklinik ve birim hiicre
parametreleri  a=14,5050+0,0004A°, b=10,1819+0,0004A°, ¢=13,0470+0,0004A°,
B=106,840° olarak elde edildi. Bilgisayar programi TREOR90 ve analitik yontem

sonuclarinin birbirleriyle uyumlu oldugu sonucuna varildi.

Anahtar kelimeler: Toz kirmmim metodu, kristal yapi, Paroksetin HCL, X-1sinlar1.



EXAMINING CRYSTAL STRUCTURE
BY X-RAYS POWDER DIFFRACTION

Burcu CAKMAK
Erciyes University, Graduate School of Natural and Applied Sciences
M. Sc. Thesis, December 2010
Thesis Supervisor: Assistant Professor Sevim TURKTEKIN

ABSTRACT

Crystal structure of paroxetine HCL active ingredient of some antidepressant drugs is
examined by powder diffraction method. Powder diffraction design of paroxetine HCL
was taken by CuK, radiation in Bruker AxsD8 Advence trade marked X-ray powder
diffractometer (XRD) that is in Erciyes University Technology research and application
center. Diffraction angles (20), distance between two adjacent and parallel atomic
planes (dunq) and relative strengths of peaks (I) are determined. Crystal structure and
lattice parameters are defined through analytical method and TREOR90 computer

program thanks to powder diffraction design data of the sample.

As a result of analytical method our sample’s crystal system monoclinic and unit cell
parameters are determined as a=13,8509A°, b=10,3213A°, c=13,484A°, p=103,814".
Crystal system monoclinic and unit cell parameters are determined as
a=14,5050+0,0004A°, b=10,1819+0,0004A°, c=13,0470+0,0004A°, p=106,840° by
TREOR90 computer program. It is decided that TREOR90 computer program and

analytical method are compatible.

Keywords: powder diffraction method, crystal structure, Paroxetine HCL, X-rays.
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1. BOLUM

GIiRiS

Kristal maddelerin yap1 analizi bircok metotla yapilabilmektedir. Bunlardan biri de X-
1sinlan toz kirmmimi yontemidir. Bu yontemin diger yontemlere gore bazi avantajlari;
analizi yapilacak olan maddeye zarar vermemesi, ¢ok kisa bir siirede sonu¢ vermesi,
kii¢iik bir miktar numuneye ihtiya¢ duymast ve numune i¢indeki maddelerin element

degil de bilesikler halinde bulunmasi seklindedir.

X-1sinlan toz difraksiyonu yontemiyle kristal yapisi bilinmeyen ve ila¢ endiistrisinde
kullanilan Paroksetin HCL adli ila¢ etken maddesinin, ¢ekilen X-isinlari toz kirinim
deseninden elde edilen veriler kullanilarak maddenin kristal olup olmadigi, eger kristal
ise kristal sisteminin birim hiicre parametreleri (a, b, ¢ eksen uzunluklar ile a, B, y
eksen agilar1) ve difraksiyona neden olan kristale ait atom diizlemlerinin Miller indisleri
belirlenir. Elde edilen bu sonuclarin dogrulugunu gostermek icin de TREOR90 adli bir
bilgisayar programindan faydalandik. NaAl(SO4)2.12H20, ZnF,, (Cr,Fe);C;, Fe;C 6rnek
numunelerinin  PDF kiitiigiinden elde edilen toz kinmim deseni verilerinden
yararlanilarak analitik yontem ve TREOR90 bilgisayar programi sonuglarinin uyumlu
oldugu ispatlanmistir. Ardindan Paroksetin HCL’nin analitik yontem ve TREOR90

bilgisayar programu ile kristal sistemi ve birim hiicre parametreleri bulundu.

Kristal sistemi ve birim hiicre parametreleri hakkinda literatiirde bilgi bulunmayan
Paroksetin HCL maddesinin kristal sisteminin ve birim hiicre parametrelerinin
belirlenmesi, bu maddenin fiziksel, kimyasal, biyolojik, farmakolojik ©zelliklerinin

anlasilmasinda kolaylik saglayacaktir.



2. BOLUM
X-ISINLARININ ELDE EDiLMESi VE OZELLIKLERI

2.1. Giris

X-1s1nlar atomlar aras1 mesafeyle kiyaslanabilecek dalga boyuna sahip elektromanyetik
radyasyondur[1]. X-1sinlar1 dalga boylar1 0,001-0,1 nm aralifinda, yani goriiniir 1g1ktan
1000 kat daha kisa dalga boyludur. Dalga boyu kisa oldugundan foton enerjileri goriiniir
1518a gore daha biiyiik (binlerce elektron-volt mertebesinde) olur. ik kez 1895°de
Roentgen, yiiksek enerjili elektronlar1 metal bir hedefle carpistirarak elde ettigi bu
1sinlarin o zaman i¢in dogasini anlayamadigindan bunlara ‘X-1ginlar’’ adimi vermistir[2].
Dalga boylan kiigiik, girginlik dereceleri fazla X-1sinlarina ‘sert X-1s1n1’ denir. Dalga
boylar1 biiyiik, girginlik dereceleri az olan X-igmlarina ‘yumusak X-151n1° denir.
Maddeyi iyonize ederek biyolojik ve kimyasal hasarlar meydana getirirler. Bir X-151m1
tiipiinde anod-katod arasindaki gerilimin degerine bagl olarak siirekli (beyaz) spektrum,
anod maddenin cinsine bagli olarak da keskin ¢izgili (karakteristik) spektrum vardir[3].
X-1sinlan biitiin elektromanyetik spektrum i¢inde mor Otesi 1sinlarla gamma 1sinlar

arasindaki bolgeyi isgal eder.

X-1sinlan dalga boyunu 6l¢mek icin bazen kullanilan diger birimler X birimi (XU) ve
kilo X birimi (kX=1000 XU) dir. kX birimi angstromdan pek az biiyiiktiir, aralarindaki
dogru baginti,

1kX=1,00202A°
dir[4].
2.2. X-Ismlarmm Kullamim Alanlari

Maddenin i¢ine isleme kabiliyetleri fazla oldugu ve ¢esitli organik maddeler tarafindan



biiylik ol¢iide soguruldugu i¢in X-i1gmnlarinin tipta ¢cok Snemli uygulamalar1 vardir.
Ozellikle insan viicudunun incelenmesinde kullanilir. X-1s1nlar1 radyoterapi, tomografi,
radyometalografi, radyografi, radyoskopi gibi tipta kullanilirken bunun yaninda

endiistride, astronomide de kullanilmaktadir.
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Sekil 2.1. Elektromanyetik spektrum.
2.3. X-Isinlarimin Elde Edilmesi

X-1sinlari, yiiksek kinetik enerjili her hangi bir yiiklii zerrenin ¢abucak hizi azaltildig:
zaman agiga cikar. Bu maksatla umumiyetle elektronlar kullanilir, radyasyon bir
elektron kaynag ve iki elektrod iceren bir X-1sin1 tiipiinde meydana gelir. Bu elektrodlar
arasinda meydana getirilen birka¢ onbin voltluk yiiksek voltaj, elektronlar1 ¢abucak
anod veya hedefe ¢eker. Bu elektronlar buraya ¢ok yiiksek hizlarla ¢arparlar. X-1ginlar
carpisma noktasinda olusur ve her dogrultuda yayilirlar. Eger e elektron iizerindeki yiik
(4,80x10™"° esu) ve V elektrodlar arasindaki voltaj ise (esu) carpan elektronlarin kinetik

enerjileri (erg cinsinden),
KE=eV=1/2 mv’ 2.1

denklemi ile verilmistir. Bu esitlikteki m elektronun kiitlesi (9,1 1x108 gm) ve v
elektronun carpismadan hemen onceki hizidir. 30000 voltluk bir tiip halinde bu hiz 151k
hizinin tigte biridir. Hedefe carpan elektronlarin kinetik enerjilerinin ¢ogu 1siya, yiizde
1’den daha az1 da X-1ginlarina doniisiir. Ayrica elektronlarin kinetik enerjilerinin ¢cogu
hedefte 1s1 haline doniistiigiinden, hedefin ergimesine mani olmak i¢in su ile

sogutulmasi lazimdir.



X-15111 tiiplerinin hepsi iki elektrod igerir, az istisna ile toprak potansiyelinde tutulan bir
anod(metal hedef) ve difraksiyon ¢alismalar i¢in normal olarak 30000 ila 50000 volt
mertebesinde olan bir negatif yiiksek voltajda tutulan bir katod. X-isinlarn tiipleri
elektronlarin temin edilmesi bakimindan iki esas kisma ayrilirlar: Elektronlarin kaynagi
sicak bir flaman olan filamanl tiipler ve elektronlan tiipiin icindeki az miktarda gazin

iyonlagsmasindan elde edilen gazl tiipler.

Filamanh Tiipler: Coolidge tarafindan 1913’de kesfedilmistir ve en ¢ok kullanilan
tiiplerdendir. Havas1 bosaltilmis ve bir ucundaki anodu diger ucundaki katoda izole
eden cam ampullerdir. Katod bir tungsten filamandir ve anod bir ucuna istenilen metal
hedef yerlestirilmis su ile sogutulan bakir bloktur. Sekil 2.2’de boyle bir tiipiin fotografi

verilmistir.

x-1ginlariart

vakum cam Tungsten filaman

Berilyum pencere

transformatore

Sogutma giden uclar
suyu 5
Berilyum pencere hedef Odaklayic1 metal kutu

x-1g1nlariari

Sekil 2.2. Filamanl kapatilmis X-1s1m tiipii.

Yiiksek voltaj transformatoriiniin bir ucu topraga baghdir ve hedef kendi sogutucu su
baglantis1 ile topraklanmistir. Filaman 3 amperlik filaman akimi ile 1sitilir ve
elektronlart nesreder. Bu elektronlar tiip icinde mevcut yiikksek potansiyel farki ile
hedefe ¢ekilir. Filamanin etrafinda filamanla ayni yiiksek voltajda tutulan bir metal kutu
vardir. Bu kutu elektronlar iter ve hedefin odak noktasi denilen dar bir bdlgesinde
toplanmasina yardim eder. X-isinlar1 odak noktasindan biitiin dogrultularda yayinlanir
ve tiipiin iki veya daha c¢ok penceresinden disar1 c¢ikar. Bu pencerelerin hava
sizdirmayacak sekilde saglam ayni zamanda X-iginlari icin iyice saydam olmasi

gerektiginden bu pencereler berilyum, aliiminyum veya mikadan yapilir.



Filamanh X-isinlan tiipii iki tarzda elde edilir: Kapali veya demonta edilebilen tiipler.
Bir kapali tiipiin havas1 fabrikada bosaltilmis ve tiip kapatilmistir. Yiiksek vakum
pompa tertibatina ihtiya¢ olmadigindan ¢alistirilmasi en kolaydir, fakat en pahalidir (ne
kadar metal hedefe ihtiya¢ varsa o kadar tiipe ihtiya¢ vardir) ve tiipiin 6mrii filamanin
omrti ile belirlenir. Demonte edilen tiiplerde hem filaman hem de hedef degistirilebilir.
Yanan filamanlar yerine yenisi konulabilir ve hedef istenildigi zaman degistirilebilir.
Fakat demonte edilebilen tiiplerin havasi, ¢alistirllirken daimi olarak bosaltilmali ve
istenilen yiiksek vakumu elde etmek icin hem mekanik hem de difiizyon tulumbasina

ihtiyag¢ vardir.

Gazh Tiipler: ilk X-ismm tiipleridir ve modas1 gecmistir. Bu tiipiin elektronlari
toplamak icin konkav yiizlii bir aliiminyum katodu vardir ve takriben 0,01 mmHg
basincinda calisir. Bu basing bir igne subaptaki kacagi ayarlayarak mekanik bir vakum
pompasi ile devamli sekilde pompalamakla elde edilir. Biraz elektron ve pozitif azot ve
oksijen iyonlar1 havada daima mevcuttur. Tiipe bir voltaj tatbik edilince bu zerreler
sirastyla anoda ve katoda c¢ekilirler. Pozitif iyonlar katoda carparak katoddan elektron
firlatirlar. Bu elektronlar yiiksek hizla anoda dogru ilerlerler ve bazilar1 hava
molekiilleri ile ¢arpisir. Daha fazla iyonizasyon olusur. Bu suretle elektron ve iyon

meydana gelisi cabucak yiiksek bir degere varir.
2.4. Siirekli Spektrum

Hedeften gelen 1sinlar, analiz edildigi zaman farkli dalga boylarinin bir karisimi oldugu
goriiliir ve siddetin dalga boyuyla degisiminin tiip voltajina bagh oldugu tespit edilir.
Sekil 2.4 ne tiir egriler elde edildigini gostermektedir. Siddet en kisa dalga boyu sinir
(Aswr ) denilen belirli bir dalga boyuna ¢ikilincaya kadar sifirdir, aniden bir maksimuma
artar ve sonra uzun dalga boylarina dogru keskin bir sinir1 olmadan azalir. Tiip voltaji
yiikseltilince biitiin dalga boylarinin siddeti artar ve hem kisa dalga boyu sinir1 hem de

maksimum mevki daha kisa dalga boylarina dogru kayar.

Oncelikle sekil 2.3’ deki molibden hedef halinde tatbik edilen voltajin 20 kV ve daha az
degerlerine karsilik gelen diizgiin egrileri inceleyelim. Boyle egrilerle temsil edilen
radyasyonlara ‘heterokromatik’, ‘siirekli’ ya da beyaz 1sikta oldugu gibi bircok dalga
boyunun karistmindan meydana geldigi i¢in ‘beyaz radyasyon’ denir. Siirekli spektrum

hedefe carpan elektronlarin aniden yavaslatilmasiyla meydana gelir. Fakat tiim



elektronlar ayn1 sekilde yavaslamaz, bazis1 bir ¢carpismada durur ve tiim enerjisini digart
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Sekil 2.3. Tatbik edilen tiip voltajinin bir fonksiyonu olarak molibdenin X-1sinlar
Spektrumu.

Halbuki digerleri, hedefin atomlar1 tarafindan gesitli yonlerde saptirilirlar ve toplam
kinetik enerjilerini, sonunda hepsini harcayincaya kadar kisim kisim kaybederler. Bir
carpismada durdurulan elektronlar, maksimum enerjili fotonlar1 yani minimum dalga
boylu X-1sinlarim1 meydana getirirler. Boyle elektronlar biitiin eV kinetik enerjilerini

foton enerjisine doniistiiriirler.

eV=hv,.. 2.2
Aswr, = ¢/ Vipax = hc/ eV 2.3
Aswr = 12400/V 2.4

yazilabilir. Bu denklem en kisa dalga boyu limitini (angstrom cinsinden) tatbik edilen V
voltajimin (volt cinsinden) fonksiyonu olarak verir. Eger bir elektron bir carpismada
tamamen durmaz, hizinin bir kismim azaltan egik bir carpisma yaparsa bu takdirde eV
enerjisinin yalmz bir kismi radyasyon olarak nesredilir ve meydana gelen fotonun

enerjisi hv,,,‘dan daha azdir. Dalga hareketine gore konusursak bu sekilde meydana



gelen X-1smlarinin frekansi v, ‘dan daha kiiciik ve dalga boyu Asw;. ‘den daha biiytiktiir.
Aswe‘den baslayip yukar dogru giden biitiin bu dalga boylarinin hepsi siirekli spektrumu
olusturur. Buna gore tatbik edilen voltaj artirildig1 zaman, hem saniyede meydana gelen
fotonlarin sayist hem de bir fotonun ortalama enerjisi arttigindan A-I grafigindeki
egrilerin yiiksekligi artmakta ve sola dogru yani daha kisa dalga boylarina dogru

kaymaktadirlar.

Sekil 2.3’deki egrilerin altinda kalan alan, yayinlanan ismlarin toplam enerjisini
vermektedir. Buna gore toplam enerji tiip voltajma bagli olmakla beraber hedefin Z
atom numarasina ve saniyede hedefe carpan elektronlarin bir 6l¢iisti olan i tiip akimina

da baglidir. Toplam X-1sinlar siddeti,
I siiveki spektrum = Aizv™ 2.5

ile verilmistir. Burada A bir orant1 sabiti ve m, degeri takriben 2 olan bir sabittir. O
halde fazla miktarda beyaz radyasyon elde etmek i¢in hedef olarak tungsten (Z=74) gibi
agir bir metal ve miimkiin oldugu kadar yiiksek bir voltaj kullanmak lazimdir. Ayrica

hedef siirekli spektrumun siddetine tesir eder fakat dalga boyu dagilimin etkilemez[4].
2.5. Karakteristik Spektrum

X-1sinlarimi elde etmede kullanilan diizenegin calisma esas1 sekil 2.4’de sematik olarak
gosterilmistir. Havasi bosaltilmis katod 1sinlar tiipiiniin katodundan salinan elektronlar,
anod ile katod arasina uygulanan yiiksek gerilimin etkisi altinda ivmelenirler ve boylece
yiiksek hizlara ulagirlar. Hizli elektronlar hedef metale carptiklarinda, siirekli spektruma
ilave olarak; X-1igmm tiipii yeteri kadar yiiksek gerilim altinda c¢alistiginda, hizl
elektronlar hedef metaldeki atomlarin i¢ yoriinge elektronlarini uyarirlar ve bu uyarilmig

elektronlar eski durumlarina geri donerken keskin ¢izgili X-1s1inlan salarlar.

Elde edilen keskin cizgi veya siirekli spektrumdaki pikler K, L, M v.b. serileri olarak
adlandirilirlar[5]. Bu pikler anod olarak kullanilan metal degistirildiginde, o metale
ozgli farkli frekanslarda, ama yine gozlenmektedir. Bu frekanslardaki X-isinlarina
‘karakteristik X-iginlari’ denir[2]. Molibden bir hedef icin K ¢izgileri dalga boylar
takriben 0.7 angstrom, L cizgileri takriben 5 angstrom ve M c¢izgilerinin dalga boylari

daha da uzundur. X-1smnlarinin difraksiyonunda daima K ¢izgileri kullanilir, ¢iinkii daha



uzun dalga boylu yani daha az enerjili ¢izgiler, kolayca absorbe edilirler. K takiminda
mubhtelif cizgiler vardir fakat normal bir difraksiyon calismasinda yalmz ii¢ en kuvvetli
cizgi miisahede edilir. Bunlar K,;, K,» ve Kp,’dir. Ve molibden i¢in bunlarin dalga

boylari,

Kq1:0,70926A°, K,»:0,71354A°, Kp;:0,63225A dur.
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Sekil 2.4. X-1sinlarinin elde edilmesinde kullanilan diizenegin semasi.

Bu o, ve a, bilesenleri o kadar yakin dalga boylarina sahiptirler ki her zaman ayri
cizgiler olarak ayrilmazlar, eger ayrilirlarsa K, dubleti denir. Ayrilmazlarsa sadece K,
cizgisi denir. Benzer sekilde Kz umumiyetle indisi diisiiriilerek Kz ¢izgisi diye
soylenir[4]. K,i/K,»=2/1 siddet orani, hedefin atom numarasindan hemen hemen
bagimsizdir. K,;/Kp; orant 6/1°den 3,5/1’e kadar elementten elemente degisir[5]. Bu
karakteristik cizgiler sekil 2.3’tin en iist kisminda goriilebilir. Molibden icin kritik
uyartma voltaji yani K karakteristik radyasyonunu uyartabilmek icin lazim olan voltaj
20,01 kV oldugundan K c¢izgileri sekil 2.3’{in alttaki egrilerinde goriilmezler. Voltajda
kritik voltajin izerindeki bir artma karakteristik ¢izgilerin siddetini siirekli spektruma
nazaran artirir fakat ¢izgilerin dalga boyunu degistirmez. Her hangi bir karakteristik
cizginin siirekli spektrum iizerinde Olciilen siddeti hem tiip akimi ’ye hem de tatbik
edilen V voltajinin bu cizgiye ait kritik voltaji gegcme miktarina tabidir. Bir K ¢izgisi i¢in

siddet,
Ix ¢izgi=Bi(V -Vg)" 2.6

ile verilmistir. Burada B bir orant1 sabiti ve Vg, K uyartma voltaj1 ve n degeri takriben
1,5 olan bir sabittir. Bir karakteristik ¢izginin siddeti ¢ok biiyiik olabilir. Mesela
30kV’da calistirilan bir bakir hedef i¢in K, c¢izgisinin siddeti siirekli spektrumda
kendisine hemen komsu olan dalga boylarina ait siddetin 90 katidir. Cok siddetli



olmaktan bagka karakteristik ¢izgiler ayn1 zamanda c¢ok dardirlar. Cogunun sekil 2.5’de

gosterildigi gibi maksimum siddetlerinin yarisindaki genisligi 0,001 A”dan daha azdir.
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Sekil 2.5. 35kV’da molibden spektrumu.

X-1gmlarinin difraksiyonunu biiyiik miktarda miimkiin kilan, bu kuvvetli keskin K,
cizgilerinin mevcudiyetidir. Ciinkii pek c¢ok difraksiyon deneyi monokromatik
radyasyon kullanilmasin1 gerektirir. Karakteristik X-151mm1 ¢izgileri W. H. Bragg
tarafindan kesfedildi ve H. G. Moseley tarafindan sistematik hale konulmustur[4].
Moseley X-151mm1 spektrumlarindaki piklerin, tiipteki anod malzemenin karakteristik
frekanslarina nasil bagli oldugunu acgikladi. Moseley’in karakteristik X-1sinlarini
aciklamasi ¢ok basitti: bir X-151n1 tiipiinde yiiksek enerjili elektronlar anoda ¢arparak bir
veya cok sayida elektron koparirlar. Koparilan elektron m=1 diizeyinde ise, bu diizeyde
bir elektron boslugu kalir. Daha dis yoriingelerdeki elektronlar bu boslugu kapatmak
icin gecis yaparlar. Ornegin; sekil 2.6’da n=2 diizeyindeki bir elektronun n=1"deki

bosluga gectigini diisiinebiliriz.

Sekil 2.6. Karakteristik X-1sinlarinin olusumu.

Farkli elementler kullanilir ve karakteristik K, X-is1im1 frekanslar olgiiliirse foton
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enerjilerinin  veya frekanslarinin, atom sayist  Z'nin  karesiyle degistigini

soyleyebiliriz[2]. Buna gore v, 7 ile dogru orantilidir veya,
v = C(Z-6) 2.7

olur. Bu baginti Moseley yasasi olarak bilinir. C ve o sabitlerdir. Siirekli spektrum
elektronlarin  hedef tarafindan yavaslatilmasiyla meydana gelmesine ragmen
karakteristik spektrumun sebebi hedef metalin atomlarinin kendisidir[4]. Moseley 20
kadar elementin K, ¢izgilerini 6lctii. Z'nin fonksiyonu olarak Vv degerlerinin grafigini

¢izdiginde \v oo Z bagitisim sagladiklarini gordii[2].

2.6. X-Ismlarimin Sogurulmasi

Y

[ h?d_f

.
dx

Sekil 2.7. d kalinligindaki bir maddeden X-1sinlarinin gegisi.

X-1smlar1 maddenin herhangi bir sekli ile karsilasinca, kismen gecirilir ve kismen de
absorbe edilirler[4]. Paralel bir X-1s51m1 demeti homojen bir maddeye gonderildigi
zaman, disar1 ¢ikan demetin siddeti, gelen demetinkinden ¢ok daha azdir. Demetin
siddetinin degisimi, maddenin icinde kiiciik bir dx kadar ilerledigi zaman bu dx

mesafesine baghdir (sekil 2.7) ve su sekilde ifade edilir,
-dl = pldx 2.8

-dl demet siddetinin degisimini temsil eder ve u absorbsiyon katsayis1i olarak

tanimlanan sabittir. Yukaridaki esitlik soyle de yazilabilir,
dl/ I = -pdx 2.9
ve integrali alinirsa,

I=Tpe™ 2.10
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olur. Gelen demetin siddeti Iy’dir ve maddenin x kalinligini kat ettikten sonraki siddet
I’dir. Kiitle absorbsiyon katsayisi p/p olarak tarif edilir. p maddenin yogunlugudur(8].
2.10 denklemi daha kullanish sekilde yazilabilir:

I, = Lye"Prx 2.11

Eger w;, w; v.b. cinsindeki 1, 2 v.b. elemanlarin agirlik kesirleri ve (u/p);, (u/p)2 v.b.

kiitle absorbsiyon katsayilari ise bu takdirde cismin kiitle absorbsiyon katsayisi,
wp =wi(u/p + wa(u/p) RS 2.12
esitligi ile verilmistir.

Absorbsiyon katsayisinin dalga boyu ile degisimi X-1sinlart ile atomlarin karsilikli tesiri
hakkinda ipucu verir. Kisa dalga boylu X-1simlart ¢ok niifuz edicidir ve bunlara serttir
denir. Uzun dalga boylu X-isinlan1 kolayca absorbe edilebilir ve bunlara yumusaktir

denir.

Madde X-1sinlarini iki farkli tarzda absorbe eder. Sacarak ve gercekten absorbe ederek.
Bu iki islem birlikte p/p miktar1 ile olgiilen toplam absorbsiyonu teskil eder. Sacilma
her dogrultuda olur ve sagilan demet gecirilen demet icinde bulunmadigindan, gecirilen
demet diisiiniildiigli miiddetce absorbe edilmistir denir. Gercek absorbsiyona atom

icindeki gecisler sebep olur[4].
2.7. X-1smlarmn Siiziilmesi

X-sinlarimin bityiik bir kismu diisiik enerji diizeylerindedir. Filtre edilmeyen diisiik
enerjili radyasyon gereksiz cilt dozuna neden olur. Ve goriintiiye pozitif etkide
bulunmaz. Nikel gibi filtre ile gereksiz radyasyonun ortadan kaldirilmasi gereklidir[4].
Pek c¢ok X-1sim1 difraksiyon deneyi miimkiin oldugu kadar cok monokromatik olan
radyasyona ihtiya¢ duyar. Halbuki V;’min {iistiindeki bir voltajda calistirilan bir X-151m
tiipii yalmz kuvvetli Ko ¢izgisini degil ayn1 zamanda Kp ¢izgisini ve siirekli spektrumu
da icerir. Bu arzu edilmeyen durumlarin siddetleri K, cizgisinin siddetine nazaran,
demeti K absorbsiyon kenar1 hedef metalin K, ve Kj dalga boylar1 arasinda olan bir
maddeden yapilmis bir siizgecten gecirerek azaltilabilir. Boyle bir maddenin atom

numarasi hedef metalinkinden 1 veya 2 kadar az olmalidir.
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Absorbsiyon katsayisinin bu iki dalga boyu arasinda birdenbire degismesi sebebiyle bu
sekilde secilmis bir siizge¢ Kp bilesenini K,’dan ¢ok daha fazla absorbe eder. Siizmenin
tesiri sekil 2.8’de gosterilmistir. Bu sekilde bakir hedefin (Z=29) verdigi demetin
siiziilmiis ve siiziilmemis kismi spektrumu nikel siizgecin (Z=28) kiitle absorbsiyon

katsayisinin {iistiine ¢izilmis olarak goriilityor.

Siizge¢ ne kadar kalin olursa demetin gegirilen kismindaki Kz'nin siddetinin K, nin
siddetine oram1 o kadar kiigiik olur. Fakat siizme siizge¢ ne kadar kalin olursa olsun
hi¢bir zaman miikemmel degildir. Kz’ nin yok edilmesi ile K,'nin siddetindeki Oniine
gecilmez zayiflama arasinda makul bir taviz ile yetinilmelidir. Pratikte K, 'nin siddeti
takriben ilk siddetin yarisina diisiince, Kg'nin siddetinin K,'nin siddetine orani gelen
demette 1/9 iken gegirilen demette 1/500’e diiser. Bu seviye bircok maksatlar i¢in yeter

derecede diisiiktiir.

a) b)
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Sekil 2.8. Bakir radyasyonu spektrumunun nikel bir siizgecten
a) gecmeden, b) gectikten sonraki durumlari.

2.8. X-Ismlarmin Tespit Edilmesi

Bir X-1511 demetinin belirlenmesinde baglica yontemler fluoresan levhalar, fotograf

filmi ve iyonizasyon cihazlaridir.

Fluoresan levhalar; bir karton iizerine siiriilmiis eser miktarda nikel ihtiva eden ince
cinko siilfiir tabakasindan yapilmistir. X-1sinlarinin tesiri altindaki bu bilesik fluoresan
yani goriiniir 151k yayinlar, o halde yayinlanan 151k saridir. Flouresan 151n yayinlayan bir

kristal ile bir fototiip bir arada kullanildiginda bu kombinasyona ‘sintilasyon sayicist’
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denir ve X-1smlarin1 algilayabilen ¢ok duyarli bir alettir.

Fotograf filmleri; X-1smlar tarafindan tipki goriiniir 151k tarafindan etkilendikleri gibi
etkilenirler ve film kirtnima ugramis X-1sinlarim tespit etmek i¢in en cok kullamilan
yontemdir. Adi film iizerindeki emiilsiyon, gelen X-isinlarinin ¢ogunu absorbe etmek
icin ¢ok incedir ve filmi de siyahlatmakta yalniz absorbe edilen X-isinlarinin tesiri
vardir. Bu sebeple toplam absorbsiyonu artirmak i¢in X-1sinlan filmleri oldukca kalin
emiilsiyon tabakasim filmin her iki yiiziine koyarak hazirlanir. Ayn1 maksatla tanelerde
bilyiiktiir. Bunun neticesi olarak maalesef X-1s1m1 filmleri tanelidir ve ince detaylar

ayiramaz. Ayrica fazlaca bir bilyiitmeye tabii tutulamaz.

Iyonizasyon cihazlar1; X-1s1m1 demetlerinin siddetini bir gaz icinde meydana getirdigi
iyonizasyon miktar1 vasitasiyla dlcer. X-1s1m1 parcaciklart yiiksek hizli elektronlar gibi
iyonizasyona sebep olabilir, yani bir gaz molekiiliinden bir elektron koparir ve geride
bir pozitif iyon birakir. Bu islem, X-151m1 demeti uygun bir gaz ve aralarinda sabit bir
potansiyel farki bulunan iki elektrod iceren bir odadan gecirilerek yapilir. Elektronlar
anoda ve pozitif iyonlar da katoda dogru cekilerek dis devrede bir akim olusturulur. Bu
akim sabit bir X-1smm siddeti icin sabittir. Akimin siddeti, X-1s1n1 siddetinin bir
Olctistidiir. Geiger sayacinda ve orantili sayicida bu akim darbeler halindedir ve birim

zamandaki darbelerin sayis1 X-151m siddetitiyle orantilidir[6].



3. BOLUM

KRISTALLER
3.1. Kristal Yap1

Kiristaller diizgiin yiizlere ve keskin koselere sahip olan yapilardir. Fakat bu 6zellikleri
kristalleri tamimlamak icin gerek ve yeter sart degildir. Bir parca cam veya plastigi
keserek parlatmak miimkiindiir. Fakat bunlar diizgiin yiiz ve keskin koselere sahip
olmalarina ragmen kristal degildirler. Kisacasi, maddelerin i¢ diizensizlikleri onlarin
yiizlerini parlatmak suretiyle giderilemez ve kristal olamazlar. Kristal, belirli bir
yerlesim diizeni igerisinde bir araya gelen atomlarin, ortaya koyduklar1 yerlesim
diizeninin {i¢c boyutta periyodik tekrari ile olusur[7]. Tiim kristallerin yapis1 bir 6rgii ile
tanimlanabilir. Bu 6rgiiniin her diigiim noktasinda bulunan atomlar grubuna baz denir.
Bu bazin uzayda tekrarlanmasiyla kristal olusur[9]. Diger noktalarin cevresinde de ayni

diizen vardir.

Sekil 3.1. Bir kristal ornegi.

Sekil 3.1°deki kristal orgiiniin bir tek sirasini ele alalim. Bu sira veya dizi lizerindeki
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atomlar ya da atom gruplar1 birbirlerini Oyle izlerler ki aralarindaki uzaklik hep ayni
kalir. Aym1 diisiinceyi diger iki boyut i¢in diisiintirsek yine atomlar veya atom gruplari
birbirlerini esit araliklarla tekrar edeceklerdir. U¢ boyut icin tekrar araliklar1 aym
olabilecegi gibi degisik de olabilir. Uzakliklarin ii¢ boyutta birbirlerinden degisik
olduklarini diistintirsek ve bu uzakliklan a, b, ¢ olarak tamimlarsak, belirli bir baslangi¢
noktasindan ¢ikan a, b, ¢ vektorleri kristal icerisinde bir hacim belirleyeceklerdir. Bu
hacme birim orgii hiicresi denir. U¢ boyutta atom veya atom gruplari arasindaki
birbirinin ayni olan uzakliklar1 a, b, ¢ vektorleri ile tamimladigimizda, ii¢ boyutta

herhangi bir nokta,
I'yyw=ua+vb+wc 3.1

otelemesi ile belirlenebilir. Burada u, v, w tamsayilardir[6]. Orgii iizerindeki herhangi
iki nokta bu tiir vektorlerle birbirine 6telenebilir[7]. Eger boyle bir birim hiicre biitiin
orgii oteleme vektorleri dogrultularinda teker teker periyodik olarak otelenirse kristal

olusur[5].
3.2. Kristal Sistemleri ve Bravais Orgiileri

a, b ve ¢ vektorleri kristalin referans eksenlerini olustururlar. Bu vektorler birbirlerine
dik olabilecekleri gibi aralarinda birbirlerinden farkli acilar da bulunabilir. Bu
vektorlerin uzunluklari ile aralarindaki agilar belli bir kristalin ©zelliklerini ortaya

koyar[6].

ol

L
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H

Sekil 3.2. Birim hiicre 6rnegi.

Sekil 3.2’de goriilen birim hiicrenin acilan ve eksen uzunluklar degistirilerek toplam

yedi kristal sistemi meydana getirilebilir. Bu sistemler tablo 3.1’de gosterilmistir. Yedi
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kristal sisteminin birim hiicrelerinin koselerine noktalar koyarak kolayca yedi farkli
orgii elde edilebilir. Fakat baska nokta diizlemleri de olusturabiliriz. Fransiz kristalograf
Bravais bu problem iizerinde calismis ve 1848’de miimkiin on dort orgii cesidi
oldugunu ve daha fazla olamayacagim ispatlamistir. Bu orgiilere onun ismine ithafen
‘Bravais Orgiileri’ denilmistir[4]. Tablo 3.1’de yedi kristal sistem ve on dort Bravais
orgiisii verilmistir. Basit(primitif) orgii ‘P’, yiizey merkezli ‘F’, cisim merkezli orgii

‘I’ve taban merkezli ise ‘C’ sembolleriyle gosterilmis.

Tablo 3.1. Kristal sistemleri ve Bravais orgiileri.

Kfristal Sistemi Bravais Orgii Birim Hiicre
Ozellikleri
Triklinik Basit(P) azb#c
aFB#y#90
Monoklinik Basit(P) azb#c
Taban merkezli(C) a=PF=90#y
Ortorombik Basit(P) atb#c
Taban merkezli(C) a=PB=y=90
Cisim merkezli(I)
Yiiz merkezli(F)
Tetragonal Basit(P) a=b#c
Cisim merkezli(I) a=PB=y=90
Kiibik Basit(P) a=b=c
Cisim merkezli(I) a=p=7=90
Yiiz merkezli(F)
Rombohedral Basit(P) a=b=c
(trigonal) a=B=7#90
Hekzagonal Basit(P) a=b#c
a=p=90
=120

3.3. Kristal Diizlemleri ve Miller indisleri

Kristallerin fiziksel dzelliklerinin veya kristallerdeki fiziksel olaylarin anlatiminda, sik

sik belirli kristal dogrultu ve diizlemlerini sayisal olarak ifade etmek gerekir.

Kristal diizlemleri, ad1 gecen diizlemin kristal eksenlerini kestigi noktalarin koordinat
baslangicina olan uzakliklar1 cinsinden ifade edilebilir. Fakat bu durumda kristal
eksenlerine paralel onemli diizlemler kristal eksenlerini sonsuzda keser[5]. Diizlem

yonlenmesinin tasvirine sonsuzu sokmamak i¢in eksenleri kesis mesafelerinin kesirsel
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degerlerinin tersini kullanabiliriz. Diizlemle eksen paralel olunca bu ters deger sifir olur.
Bu suretle bir latis i¢indeki diizlemin yonlenmesinin tarifi i¢cin Miller indisleri denilen
pratik bir sembolizme vartyoruz. Miller indisleri, diizlemin eksenleri kestigi noktalarin
orijine olan kesirsel mesafelerinin tersidir[4]. Genel olarak herhangi bir p diizleminin

Miller indislerini tayin etmek icin asagida siralanan islemler sirasiyla takip edilir:

1) p diizleminin a, b ve ¢ eksenlerini kestigi noktalarin yerleri sirasiyla a, b ve c orgii
sabitleri cinsinden bulunur. Bu kesim noktalarina sirasiyla x, y ve z denir. Bu durumda

X, y ve z sirasiyla a, b ve ¢’nin bir katidir.
2) x/a, y/b, z/c oranlan teskil edilir.
3) (2)’deki oranlarin tersleri alinarak, yeni a/x, b/y, c¢/z oranlari elde edilir.

4) (3)’deki oranlarin ortak bir oranla carpilmasi sonucu en kiiciik tam sayilar elde edilir.

Bu tam sayailar, p diizleminin Miller indisleridir ve p diizlemi (h k [) seklinde gosterilir.

X

Sekil 3.3. Miller indisleri tayini i¢in 6rnek bir p diizlemi.

Simdi sekil 3.3’deki diizlemin Miller indislerini tayin etmek i¢in yukarida siralanan

islemleri tekrarlayalim:

1-) Diizlemin kristal eksenlerini kestigi noktalarda x=2a, y=3b, z=c’dir.
2) (x/a, y/b, z/c)=(2,3, 1)

3)(1/2,1/3, 1)

4) 6(1/2,1/3, 1) = (3, 2, 6) veya (3 2 6) bulunur[5].

Herhangi bir latis i¢indeki herhangi bir diizleme paralel ve esit mesafeli bir diizlemler
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takimi vardir ve bunlarin biri orijinden gecer. (h k [) Miller indisleri takim i¢inde orijine
en yakin olam belirtir. Fakat takim iginde bir diger diizlemi veya takimin hepsini birden

temsil ettigi de diisiiniilebilir.

Milller indisleri yukarnida goriildiigii gibi daima kesirden kurtarilir. Daha Once
sOylendigi gibi eger bir diizlem verilen bir eksene paralel ise bu eksen iizerindeki

kesirsel kesen uzunlugu sonsuz ve Miller indisi de sifir alinir[4].

Miller indislerinde (h k [) gosterimi orijinin negatif tarafindaki a-eksenini kesmis olan
diizlemi gostermek icin bir negatif isaret kullanir. {4 k [} sembolii ise simetri yardimiyla
(h k 1)’ye denk olan biitiin diizlemleri gostermek i¢in kullanilir[10]. Birim hiicre dénme
simetrisine sahipse bu simetriden dolay1 bir¢cok paralel olmayan diizlem es deger hale
gelir. Biitiin bu diizlemler ayn1 Miller indisleri ile temsil edilirler. Bu yiizden {h k I}
indisleri donme simetrisine sahip (4 k [) diizlemlerine es deger biitiin diizlemleri temsil

eder.
3.4. Bragg Kanunu

W. L. Bragg, bir kristal tarafindan kirmima ugratilan 1sin demeti icin basit bir aciklama
verdi. Buna gore, monokromatik bir X-isini demeti bir kristalin yiizeyine diistiigiinde; o
kristaldeki atomlarin paralel diizlemleri tarafindan sacilirlar. Her diizlem, X-isinminin
sadece kiiciik bir oranimi yansitir ve yansima sadece gelme acist uygun degerler
aldiginda meydana gelir. Bu degerler, 1sinin dalga boyuna ve kristalin Orgii sabitine
baghidir. Atomlarin paralel diizlemleri tarafindan yansitilan isinlar kuvvetlendirici
girisim meydana getirecek sekilde iist iiste geldiklerinde ise kirimim olusur|5]. Bragg,
paralel orgii diizlemleri tarafindan sacilan X-1smlarinin yapici girisimi i¢in gerekli olan

kosulu tiiretti.

Sekil 3.4. Diizlemdeki A ve B ardisik orgii noktalarindan gerceklesen X-1sinlarinin
Sacilmasi.
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(13) (14)
Sekil 3.5. Bravais orgiileri.

(1) Kiibik P (2) Kiibik I

(3) Kiibik F (4) Tetragonal P
(5) Tetragonal 1 (6) Ortorombik P
(7) Ortorombik C (8) Ortorombik I
(9) Ortorombik F (10) Monoklinik P
(11) Monoklinik C (12) Triklinik

(13) Rombohedral (14) Hekzagonal
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Sekil 3.5°de goriildiigt gibi diizlem takiminin bir diizlemine 0 agis1 ile gelen X-1g1nlarini
g6z Oniine aliniz. Bu sekilde, AC ve DB uzunluklar esit ise, diizlemdeki iki ardisik A
ve B 0Orgii noktalarindan sagilan dalgalarin yapici bir girisimi olacagin1 agiklamaktadir.
Sacilan dalga, gelen dalga gibi, diizlemle aym 6 acisim yaparsa durum yukarida
belirtildigi gibidir. Boylece kirinima ugramis dalga diizlemden yansimis gibi bir izlenim
birakir. Tek bir diizlemde gerceklesen kohorent sagilma bir kirinim maksimumu elde
etmek ic¢in yeterli degildir. Ayn1 zamanda ardisik diizlemlerden de aymi fazda sagilma
gerceklesmelidir. Iki ardisik diizlemden olan sacilmalarda yol farki, dalga boyunun tam

kat1 ise bu durum gergeklesecektir[11].

Sekil 3.6. Ardisik diizlemlerden X-1sinlarinin sagilmasi.

Sekil 3.6’da, aralarindaki uzaklik dyy olan By acisiyla (h k ) diizlemleri iizerine gelen

birbirlerine paralel x-1sinlarin1 gostermektedir. Ilk iki diizlem icin § yol farki;

0=A0+0B 3.2
sekilden;
AO=OB=dhkl sinehkl 3.3

dir. Boylece;

0=2dnk SinOpx 34
olur ve Bragg esitligi soyle yazilir[12].

2dsinf=nA 3.5

Bu Bragg yasasidir. Bragg yansimasinin gerceklesebilmesi i¢in A<2d olmas1 gerekir.

Kristallerden difraksiyonda goriinen 1s1k kullanilmamasinin nedeni budur. Belirli 6
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acilarinda tiim paralel diizlemlerden yansiyan 1sinlar yapici bir girisim sonucu kuvvetli
bir yansimaya yol acarlar. Her diizlem ideal bir yansitici olsaydi sadece birinci
diizlemden yansima olur ve her dalga boyunda yansima gerceklesirdi. Fakat her diizlem
gelen 1511 sadece 10 -107 oranlarinda yansitir. ideal bir kristalde Bragg yansimasinin
olusmasi i¢in 10° -10° sayida diizlem gerekebilir. Bragg yasas: orgiiniin periyodik

olusunun bir sonucudur[7].
3.5. X-Ismlarimin Bir Elektron Tarafindan Sac¢ilmasi

Bir X-151m1 demeti siddeti demet icindeki her hangi bir noktada siniizoidal olarak
degisen bir elektrik alan ile karakterize edilmis olan elektromanyetik bir dalgadir. Bir
elektrik alan, elektron gibi yiiklii bir zerreye bir kuvvet uyguladigindan, bir X-151n1
demetinin salinan elektrik alani, carptigi elektrona, ortalama bir konum etrafinda
salinim hareketi yaptirir. Halbuki hizlanan veya yavaslayan bir elektron bir
elektromanyetik dalga nesreder. Bir X-151n1 demeti vasitasiyla salinima koyulmus olan
bir elektron hareketi esnasinda siirekli olarak hizlanmakta ve yavaslamaktadir. Bu
sebeple elektromanyetik dalga nesreder. Bu manada bir elektronun X-1ginlarini sagtigi
sOylenir, sacilan demet kisaca gelen demetin tesiri altinda elektronun yaydigi demettir.
Sacilan demet gelen demetle ayn1 dalga boyu ve frekansa sahiptir ve onunla kohorent
oldugu soylenir, c¢iinkii sacilan demetle onu olusturan gelen demetin fazlar1 arasinda
belirli bir baginti vardir. Her ne kadar X-isinlar1 bir elektron tarafindan biitiin
dogrultularda sagilirsa da sagilan demetin siddetinin sagilma agisina baglilig: ilk defa J.
J. Thomson tarafindan bulunmus olan bir bagintisiyla ifade edilir. Yiikii ‘e’(4,80x10
Y%esu) ve kiitlesi ‘m’(9,11x10’28gm) olan bir tek elektronun sac¢tig1 demetin I siddetinin,

elektrondan ‘r’ kadar mesafede,
=1, (e*/r*m*c*sin2a 3.6

Bagimtistyla verilmis oldugu bulunmustur ki burada Ip=gelen demetin siddeti, c=151k hiz1
ve o sagilma dogrultusu ile elektronun ivmesi dogrultusu arasindaki acidir. Gelen
demetin Ox dogrultusunda yayildigin1 (sekil 3.7) ve O’daki bir elektrona ¢arptigin farz
edelim. OP gelen 1sinla 20 sacilma acist yaptigina gore xz diizleminde bulunan P
noktasindaki sac¢ilma siddetini bulmak istiyoruz. Bir X-1s1m1 tiipiinden ¢ikan radyasyon
gibi polarize olmayan gelen demet yz diizleminde dogrultusu tesadiifi bir E elektrik

vektoriine sahiptir.
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X

Sekil 3.7. X-1sinlarinin bir elektron tarafindan sacilmasi.
Bu demet elektrik vektorleri Ey ve E, olan iki diizlem polarize bilesene ayrilabilir,
E’=E,*+E,’ 3.7

dir. E’nin dogrultusu tamamen keyfi oldugundan ortalama olarak E, bileseni E,

bilesenine esit olacaktir. Bu sebeple;
E,’=E,’=1/2E’ 3.8

dir. Burada E gelen dalganin genligidir. Genligin karesi de gelen dalganin siddetiyle

orantilidir. Bu sebeple,
Loy=I,,=1/21 3.9

yazilabilir. 20 burada sagilma acimizdi. o ise sagilma dogrultusu ile elektronun
dogrultusu arasindaki ag¢1 idi. Burdan yola ¢ikarak o’y1 20 cinsinden ifade edebiliriz.
Gelen demetin y bileseni elektrona Oy dogrultusunda ivme verir. y bileseni icin a,
Oy’nin OP ile yaptig1 a¢1 olacaktir. Bu sebeple bu bilesen, P noktasindaki siddeti (3.6)
denkleminden a = yOP = /2 oldugundan,

Ipy=I oy (e*/r'm’c?) 3.10

olarak bulunan bir sacilmis demet verir. Benzer sekilde z bileseni icin o, Oz’nin OP ile

yaptig1 a¢1 olacaktir. Buradan z bileseninin siddeti i¢in o = /2 - 28 oldugundan,

IPZ:IOZ(e4/r2m204) c0s>20 3.11
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bulunur. P’deki toplam sacilmis siddet bu iki bileseni toplayarak bulunur.

Ip=Ipy+Ip, 3.12
I= (e4/r2m204) (Ioy + Io, 005229)

L= (e*/r'm’c?) (Io/2+ Ip/2c0s726)

=l (e*/r"m’c?) (1+ cos20)/2 3.13

Bu, bir tek elektronun X-1sinlarin1 sagma denklemidir. Eger e, r, m ve c sabitlerinin
degerleri bu denklemde yerlerine konulursa sacilan demetin siddetinin gelen demetin

siddetinin ¢ok kii¢iik bir kesri oldugu goriiliir.
3.6. X-Isinlarimin Bir Atom Tarafindan Sacilmasi

Bir X-1s1m1 demeti bir atom iizerine diisiince atomun elektronlarinin her biri
radyasyonun bir kismin1 Thomson denklemine gore sagar. Cekirdegin de bir yiikii
oldugundan gelen demetin tesiri altinda salinim yapabilecegi i¢cin kohorent sacilmada
rol oynayacagi diisliniilebilir. Fakat ¢ekirdek bir elektrona nazaran c¢ok biiylik bir
kiitleye sahiptir ve onemli bir titresim yapamaz. Thomson denklemi kohorent sagilma
siddetinin sacic1 zerrenin kiitlesinin karesi ile ters orantili oldugunu gosterir. Sonug

sudur ki bir atomun kohorent sacilmasini sadece bu atomun elektronlari olusturur.

Sekil 3.8. Bir atomun X-1ginlarin1 sagmast.

Eger sacilma ileriye dogru ise (26=0), bu takdirde atomun elektronlarinin hepsinin
sactig1 dalgalar aym fazdadirlar ve sagilan dalgalarin genlikleri dogrudan dogruya

toplanabilir. Bu diger sacilma dogrultulan icin dogru degildir. Elektronlarin uzayda
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farkli noktalarda bulunmasi sebebiyle farkli elektronlarin sactiklar: dalgalar arasinda faz
fark: vardir. Basitlik icin merkezdeki ¢ekirdek etrafinda diizenlenmis olan elektronlarin
nokta halinde gosterildigi sekil 3.8’1 gbz Oniine alalim. A ve B elektronlarinin 6éne dogru
sactig1 dalgalarin XX gibi bir dalga cephesi iizerindeki fazlar aymdir. Ciinkii dalgalarin
her biri sacilmadan 6nce ve sonra ayni yolu gitmistir. Halbuki sekilde gosterilmis olan
diger sacilmis dalgalarin (CB-AD)’ye esit bir yol farki vardir. YY gibi bir dalga cephesi
tizerinde yol farki bir dalgaboyundan az oldugu icin farkli fazlarda bulunmaktadirlar.
Verilen bir atomun verilen bir dogrultudaki sagmasinin ‘verimi’ f atomik sagma faktorii
denilen bir miktarla belirtilir. Bu miktar genliklerin orani olarak tarif edilmistir. f tanim
olarak, bir atomun sagtif1 dalganin genliginin bir elektronun sactigi dalganin genligine

boliinmesidir.
3.7. X-Ismlarimin Birim Hiicre Tarafindan Sac¢ilmasi

Bir kristalden sacilan 1sinlarin siddetini bulmak i¢in kohorent sa¢ilmanin izole edilmis
tek bir atomdan degil kristali olusturan biitiin atomlardan nasil meydana geldigine

bakilmalidir.

Bir kristalin kirmima ugrattigi demetlerin siddeti atom mevkilerinin bir fonksiyonu
olarak bulunabilir. Kristal ise temel birim hiicrenin tekrarindan meydana gelmistir. Bu
durumda atomlarin tek bir birim hiicre i¢indeki diizenlenmesinin kirinim siddetine nasil
etki ettigini bulmak yeterlidir. Bir birim hiicrenin atomlarinin her birinin sactig1 dalgalar
one dogru olan yon hari¢ diger dogrultularda aym fazda olmak zorunda degildir. Sekil
3.9’da bir birim hiicrenin yandan kesiti ve birim hiicreden kirimima ugrayan isinlar

goriinmektedir.

Sekil 3.9’da A atomu orijin olarak alinmis ve sekilde kalin cizgilerle gosterilmis olan
h00 diizlemlerinden kirnmim meydana geldigi kabul edilmistir. Bu durum 400 diizlemleri

icin Bragg kanununun gerceklendigini ve 2 ve 1'1sinlar arasindaki 9,y yol farkinin,
62’1'=MCN=2dh0()SiHO=}\. 3.14

ile verildigini ifade eder. Burada 3" ve 1" 1s1m1 arasindaki 63y yol farkinin A’dan kiigiik

olacagi aciktir. Basit bir oranti ile bu yol farkinin,

031 =RBS= AB/AC(L)= x/(a/h)(}L) 3.15
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Sekil 3.9. Bir birim hiicrenin yandan kesiti.
oldugu bulunur. Yol farki 8 ise faz farki radyan cinsinden,
¢ = o/M2m) 3.16

olarak verilir. Faz farki aci1 cinsinden ifade edilerek dalga boyundan bagimsiz hale
getirilebilir. Bu durumda B atomundan sagilan dalga ile orijindeki A atomundan sagilan

dalga arasindaki faz farki,

d3r = 331 /M(2m)=27thx/a 3.17
esitligi ile verilir. Burada x/a=u olarak alinirsa bu durumda faz farki,

(31 =2mhu 3.18

olur. Bu ifadeyi ii¢ boyutta uygularsak A atomunun sactifi dalgalar ile B atomunun

sactig1 dalgalar arasindaki faz farki hkl yansimalan i¢in,
¢=2n (hu+kv+lw) 3.19

olarak bulunur. Eger B’deki atom ile orijindeki atom farkli cinsten ise bu atomlardan
sacilan dalgalarin genlikleri de farkli olacaktir. Bu durumda tiim birim hiicredeki
atomlarin sagtiklar dalgalar toplanmalidir. Toplama iglemini yapmanin en uygun yolu
da dalgalarm her birinin denklem 3.20’de oldugu gibi kompleks iistel fonksiyon

cinsinden ifade etmektir.

Ae'? =Acosh+Aisind 3.20
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Burada A dalganin genligidir. Dalga vektorii 3.20 denkleminin her hangi bir tarafi ile
ifade edilebilir. Bir dalganin siddeti genliginin karesi ile orantilidir. 3.20 denkleminin

kompleks eslenigi alinirsa,
IAe®l =Ae'® . Ae™ =A” 3.21

ifadesi elde edilir. Birim hiicre icinde belli bir atomdan sa¢ilan dalganin genliginin f
atomik yapi faktorii ile orantili oldugu daha once verilmisti. Buna gore, hiicre i¢inde

belli bir atomdan sacilan dalga kompleks iistel bir sekilde,
Ael(b =fe271:1 (hu +kv + IW) 3.22

esitligi ile verilebilir. Birim hiicrenin biitiin atomlar1 tarafindan sacilan dalgalarin
bileskesine ‘striiktiir faktorii’ denir ve F sembolii ile gosterilir. Bu kisaca atomun sactigt

dalgalar toplanarak bulunur. Bu durumda F striiktiir faktorii,

Foa =2Y_, f, ezm(hun kv, tlw,) 3.23

T T

olarak tespit edilir. Genel olarak F kompleks bir sayidir ve bileske dalganin hem
genligini hem de fazim ifade eder. F’ nin mutlak degeri IFl bir tek elektronun sagctigi
dalganin genligi cinsinden bileske dalganin siddetini verir. Genliklerin orani olarak
[FI'nin tanimi, birim hiicredeki biitiin atomlarin sagtigi dalganin genliginin bir

elektronun sagtig1 dalganin genligine oranmidir.

olarak verilir. Bir birim hiicrenin biitiin atomlarinin belirli bir dogrultuda kirimima
ugrattigi demetin siddeti bileske demetin genliginin karesi ile yani [FI* ile orantilidir.
3.23 ifadesi X-151nlan kristalografisinde ¢cok onemli bir yere sahiptir. Ciinkii her hangi
bir hkl yansimasinin siddetini atomlarin konumlarina ait bilgilerden yararlanarak
hesaplamak imkanimi verir. Burada striiktiir faktorii hesabiyla ilgili olarak basit iki

ornek verilebilir:

En basit hal orijinde yalniz bir atom bulundugu yani atom koordinatlarinin 000 oldugu

durumdur. Boylece bu yapinin striiktiir faktorii esitlik 3.23’den yararlanarak,
F=fe2 © 3.24

olarak bulunur. Her iki tarafin karesini alarak,
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F=f 3.25

ifadesine ulagilir. Bu durumda F*’nin degeri hkl’den bagimsiz ve her yansima igin
aymdir. Bagka bir 6rnek olarak taban merkezli hiicreyi gbz 6niine alalim. Bu hiicrenin
000 ve ¥2 ¥2 0 konumlarinda olmak iizere ayni cins iki atomu vardir. 3.23 ifadesini bu

ornege uygularsak,

F=fo2m () fo2mi (W2 +k/2)

F=f [ 1+e™ ®+k)) 3.26

sonucu bulunur. Burada h ve k tam say1 degerleri alirlar. # ve k’nin her ikisi de ¢ift veya

mi(h+k)»

her ikisi de tek ise yani karisik degil ise toplamlar1 daima cifttir ve e nin degeri

1’dir. Buna gore,
F=2f h ve k karisik degil ise, F’=4f

olur. Diger taraftan & ve k’nin biri ¢ift digeri tek ise toplamlar1 daima tek olur ve emitH)

-1 degerini alir. Bu durumda,
F=0 karisik h ve k icin,
F’=0

sonucuna varilir. Dikkat edilmesi gerekir ki her iki halde de 1 indisinin striiktiir

faktoriine etkisi yoktur. Bu gibi 6rnekleri cogaltmak miimkiindiir[4].



4. BOLUM
TOZ KRISTAL KIRINIM CALISMALARI
4.1. X-1s1nlar1 Toz Kirimim Metodu

1916-1917 yillarinda Debye ile Scherrer ve onlardan bagimsiz olarak Hull tarafindan
gelistirilen toz kirmmim yontemi, kristal yapi ile ilgili bilgi edinmek iizere en yaygin
olarak kullanilan yontemlerden bir tanesidir. Diger bazi tekniklere gore toz yonteminin
en biiyiik yarann tek (single) kristal kullanmadan kirimim desenlerini bulmay1
saglamasidir[6]. Bu yontemde ince toz haline getirilmis 6rnek kullanilir. Toz rnek,
merkezinden gecen bir eksen etrafinda kolayca donebilen silindirik bir cam tiipiin i¢ine
konulur. Tek renkli 151n bu tiipiin donme eksenine dik olarak gelecek sekilde, yeteri
kadar ince bir demet halinde olmalidir. Kirtmimin kaydedilecegi film ise, tiipiin donme

ekseni ile ayn1 eksenli silindirin i¢ ylizeyine yerlestirilir.

Cok biiyiik sayilardaki kiiciik kristal taneleri tiipte rastgele yoneldiginden, hemen her
zaman, Bragg yasasinm saglayacak sekilde yonelmis yeterli sayida kristal tanesi bulunur.
Bunun sonucu olarak da uygun ag¢ilarda kirinima ugramis 1sin sacilir. A ve 6’nin her ikisi
birden ol¢iilebildiginden, diizlemler arasi d uzakligi hesaplanir. Tiipiin icindeki ornek,
tiiple beraber tiipiin ekseni etrafinda dondiiriiliirse, her yeni durum icin baska kristal
taneleri kirinim konumuna geger. Boylece ayni dalga boylu 1sin i¢in farkli her diizlem
uzakhigina karst gelen bir kirinim olusur. Ozel olarak, kristal yapinin tiirii 6nceden

bilinirse, orgii sabitleri biiyiik bir duyarlilikla tayin edilir[5].

Sekil 4.1’de gosterilen kirmmimi, degisik dogrultuda ve yonelmede yerlesmis kristal
tozlar i¢in diisiinecek olursak, sonugta her biri kristal orgii diizlemlerinin belirli bir
takimina ait olacak sekilde ortaya c¢ikmis bir ¢cok koni olusacaktir. Daha sonra bu
koniler uygun bir diizenek yardimu ile fotograf filmlerine kayit edilecek olurlarsa, Bragg

kanunu ile verilen esitlik kullanilarak kristal orgii diizlemleri ile ilgili parametreler, ya
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da tersine giderek bilinen bir kristal yapidan yararlanilarak X-1sinlarinin dalga boylari

bulunabilir[6].

Sekil 4.1. Difraktometre.

Asagida toz yonteminde difraksiyon meydana getiren radyasyon konilerinin olusumu ve

filmin goriintisiinii veren sekiller verilmistir.

Bragg yasasini saglayan
X-1$In1 konisi

Monokromatik
X-Iginlar

Sekil 4.3. Toz fotografi icin deneysel geometri.
Asagida metal tozlardan elde edilmis olan gercek patronlar gosterilmistir. Difraksiyon

cizgilerinden her biri ayr bir kristal zerresine ait ¢cok sayida kiiciik lekelerden meydana

gelmistir. Bu kiigiik zerreler birbirlerine o kadar yakindir ki siirekli cizgi gibi
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goriiniirler. Cizgiler genel olarak egridirler. Yalniz 26=90"ye karsilik gelenler dogru
cizgidir. Verilen difraksiyon ¢izgilerinin film tizerindeki mevkilerinden 6 tayin
edilebilir. A bilindiginden c¢izgiyi meydana getiren latis diizlemlerinin d mesafesini
hesaplayabiliriz. Tersine olarak kristalin birim hiicresinin sekli ve biiyiikliigii biliniyorsa

miimkiin biitiin difraksiyon ¢izgilerinin film tizerindeki yerlerini tayin edebiliriz[4].

20=180° 26=0"

dISIEIR (EE=% PR
(ORI (E),
o [{{{=)) [l o))

Sekil 4.4. Debye-Scherrer toz patronlar. a)bakir, b)tungsten, c)¢inko.

Burada amacimiz toz kirinim deseni verilerinde biitiin pikleri indisleyebilmek ve bu
verilerden yararlanarak sistemin birim hiicre parametrelerini bulmaktir. Kristal sistemini
belirlemede Once analitik yontem uygulandi. Ardindan, bulunan bu sonu¢, TREOR90
bilgisayar programi ile elde edilen sonucla karsilastirildiginda birbirleri ile uyum iginde

olduklar tespit edildi.
4.2. Paroksetin HCL’ nin Kullanim Alanlar1

Paroksetin HCL; major depresif bozukluk tedavisinde, obsesif kompiilsif bozukluk
(OKB) tanist alan hastalarin semptonlarinin tedavisinde, agorafobinin eslik ettigi ya da
etmedigi panik bozuklugun tedavisinde, sosyal fobi olarak da bilinen sosyal anksiyete
bozuklugunun tedavisinde, yaygin anksiyete bozuklugu (GAD) tedavisinde
kullamilmaktadir[14].

Paroketin HCL ticari olarak, ARIS firmasi tarafindan Paxera adli ilacin etken maddesi
olarak kullanilmaktadir. Bu ilaglar 10, 20, 30 ve 40 mg’lik film tabletler halinde ve 28
tabletlik blister ambalajlarda sunulmaktadir. Deneysel calismalarimizda Paroksetin

HCL maddesi ARIS firmas:1 tarafindan karsilanmustir. Sekil 4.5°te Paxera adli ilag
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gosterilmistir.

Paxera

Sekil 4.5. Etken maddesi Paroksetin HCL olan Paxera adl ilag.

IMS Health adli bir kurulus tarafindan yapilan ve Forbes dergisi tarafindan yayinlanan
bir aragtirmaya gore, diinyada en cok satan ilaglar arasinda birinci sirada kolesterol
ilaglart gelirken ikinci sirada depresif bozukluk tedavisinde kullanilan antidepresan
ilaglar geliyor. Ardindan tansiyon ilaclari, kansizlik tedavisinde kullanilan ilaglar
geliyor. Goriildiigii gibi antidepresan ilaclar diinyada en ¢ok satan ilaclar arasinda
onemli bir sirada bulunmaktadir. Dolayisiyla bizim numunemiz olan ve antidepresan

ilaglarin etken maddesi olan Paroksetin HCI’yi 6nemli bir numune durumuna getiriyor.
4.3. Paroksetin HCL’nin Kristal Yapisimin Tayini

Kristal yapinin toz kirinim desenlerinden, birim hiicre parametrelerini ve kristal
sistemini bulmak i¢in bircok yontem gelistirilmistir. Bu yontemlerin bazilan bilgisayar
programi seklinde olusturulmus, bazilar1 da matematiksel islemler seklinde kullanicilara
sunulmustur. Paroksetin HCL’nin kristal yapisinin tayin edilmesinde ve toz kirinim

deseninin indislenmesinde analitik yontem ve bilgisayar programlar kullanilmistir.

Analitik yontemde, numunenin toz kirinim deseni verileri iizerine cesitli testler yapilir.
Bilindigi gibi yedi kristal sistemi mevcuttur. Her bir kristal sistemi i¢in d diizlemler
aras1 mesafe ile ikl Miller indisleri arasindaki bagintilar birbirinden farklidir. Bu
bagintilarn Bragg kanununda yerine koyarsak her bir kristal sistemi icin, sinf degerleri
ile hkl Miller indislerini birbirine baglayan karakteristik bagintilar elde edilir. Bu
bagintilar1 kirinim desenine uygulayarak numunenin kristal sistemi tayin edilebilir.
Burada amag, toz kirinim deseni verilerini, simetrisi en yiiksek olan kristal sistemine
uydurabilmektir. Bu nedenle islemlere kiibik kristal sisteminden baglanilir ve simetri

derecesine gore elimizdeki veriler her bir kristal sistemine gore test edilir[15]. Asagida
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Paroksetin HCL’nin toz kirinim deseni verileri ve paroksetin HCL’nin ac¢ik formiili

bulunmaktadir.

paraxetin HCL 04.09.09

mmum......... o ey A
B e e o e e e e L L L A
10 20 a0 n 50 60 70 80 B
2-Theta - Scale
Mbaraxetin HCL 04.09.09 - File: paraxetin HCL 04.09.09.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 10.000 °- End: 90.000 °- Step: 0.020 °- Step time: 1. s - Temp.:25 C (Room) - Time Started: 10 s - 2-Theta
Operations: Background 1.000,1.000 | Strip kAlpha2 0.500 | Import

Sekil 4.6. Paroksetin HCL nin toz kirinim deseni.

H

- T

O

T

Sekil 4.7. Paroksetin HCL’nin acik formiilii.

4.4.1. Kiibik Test

Bir numunenin toz deseni incelenirken ilk basamak, numunenin kristal sisteminin kiibik

olup olmadigina bakmaktir. Ciinkii simetrisi en yiiksek olan sistem kiibik yapidir. Eger

degilse, numunenin diger kristal sistemlerinde olup olmadigina bakilmalidir. Kiibik

sistem i¢in diizlemler aras1 uzaklikla hiicre kenar1 arasindaki iligki,

a

dp= vhE+ k2412 4.1

ifadesi ile verilir. dyi’yi Bragg kanunu ifadesinde yerine koyarsak,
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Tablo 4.1. Paroksetin HCL nin toz kirinim deseni verileri.

20 | dAay) | 1 | 1L 20 | dA) | 1 | 1M
10.798  8.18666 151 30.1 31.131  2.87058  36.0 7.3
12.646  6.99409  40.5 8.1 31.942 279959  21.7 4.3
13.804 6.41016  21.1 4.2 32397 2.76126  88.5 17.7
14.173  6.24388 438 87.5 | 32.842 272487 474 9.5
14.640  6.04580  9.80 2.0 33.664 2.66016  11.4 2.3
15347 5.76888  31.2 6.2 34758  2.57892  19.0 3.8
16233 545606 183 36.5 | 35903 249925 253 5.0
16.626 532778 146 292 | 37.056 2.42408 327 6.5
17.167  5.16124 500 100.0 | 38207 235365  19.0 3.8
18401  4.81763 110 21.9 | 38.624 232921 246 4.9
19.252  4.60665  69.9 140 | 39.171 229794  17.8 3.6
20.258  4.37999 116 232 | 40.140 2.24467 145 2.9
21360 415651 314 62.8 | 42429 212871  11.0 2.2
21700  4.09215 318 63.5 | 43967 205776  15.1 3.0
22,120 401530  42.1 8.4 45247  2.00246 152 3.0
22528  3.94360  85.2 170 | 46295 1.95957  19.7 3.9
23.080 3.85050 115 229 | 46956 1.93350 413 8.3
23.420 3.79536 166 33.1 47759  1.90287  29.7 5.9
24.007 3.70391 102 203 | 49.700 1.83297  5.34 1.1
25.618 3.47446  64.2 128 | 52.100 1.75405  7.13 1.4
26.948 330591  49.2 9.8 60.755 1.52325  7.87 1.6
27.683  3.13485 135 27.0 | 76.150 1.24909  8.80 1.8
29.034 3.07305  40.8 8.1 77749  1.22734  8.84 1.8
29.859  2.98993  20.6 4.1 87.171  1.11729  8.82 1.8
30.780  2.90255  14.0 2.8 89.082  1.09821 118 2.4
2dsin@,, =1
. 27
sin’ §,,, wra 4.2

2

sin’ §,,, :iz(h2 +k*+1%)
4a

2

sonucuna ulagiriz. Burada v ifadesi sabit bir sayidir. Bu ifadeyi A olarak tayin
a

edersek,

sin“Oa=A(h*+k*+1%) 4.3

formiiliinii elde ederiz. 4.3 bagintisin1 elimizdeki toz kirmmim deseni verilerine

uygulayarak numunenin kiibik yapiya sahip olup olmadigini anlayabiliriz. Bu ifadeye
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gore Sin“Op degerleri sadece hkl Miller indislerine ve A parametresine yani
kullandigimiz dalga boyu A’ya ve birim hiicre ekseni olan a’ya baghdir. Eger elimizdeki
numune kiibik kristal sistemine sahipse, kirinim desenindeki sinzehkl degerleri h, k ve [
tam say1 degerleri alacagindan A’min belirli katlar1 seklinde olacaktir. Ancak h, k, [
Milller indisleri her tam say1 degerini alamaz. Daha once boliim 3’de verildigi gibi
kiibik kristal sistemi basit, cisim merkezli ve yiizey merkezli olmak iizere iige
ayrilmistir. Bu kristal sistemlerine gore hkl Miller indislerine verebilecegimiz sayisal
degerler de degisir. Bu sistemlere gore hkl indislerine hangi sayisal degerleri

verebilecegimiz tablo 4.2°de belirtilmistir.

Tablo 4.2. Kiibik sistem i¢in h*+k*+1* degerleri.

Basit kiibik 123456 8 9 10 11 12 13 14 16 17 18
Cisim merkezli 2 4 6 8 10 12 14 16 18
kiibik

Yiizey merkezli 3 4 8 11 12 16

kiibik

Yasakli numaralar 7 15

Bu tabloyu genisletmek miimkiindiir. Burada 7 ve 15 sayilar1 her ii¢ sistemde de
kullanilmamustir. Ciinkii R+ + 1 toplamimin 7, 15, 23, ... degerlerini almasina
matematiksel olarak imkan yoktur. Cisim merkezli ve yiizey merkezli kiibik sistem
icinde bazi sayilarin alinmadigim gormekteyiz[15]. Bunun sebebini bir Ornekle

aciklayalim:

Ornegin cisim merkezli kiibik yap1 icin W+i2+FP=1 olmasi imkénsizdir. Ciinkii
WP+ +Fnin ‘1’ degerini alabilmesi icin hkI’'nin ya (100), (010) ya da (001)
degerlerinden birini alabilmesi gereklidir. Ancak cisim merkezli kiibik yap1 i¢in, bu
yiizeylerden meydana gelen yansimalar, yapici girisim meydana getiremezler. Boylece

kirinim deseninde de bu indislere sahip yiizeylerin bulunmasi beklenemez[4].

Paroksetin HCL maddesinin, kiibik yapiya sahip olup olmadigim1 anlamak ve birim
hiicre parametrelerini tespit etmek i¢in oncelikle, tablo 4.2’den yararlaniriz. Elimizdeki
sin*Oy degerlerini A”+k*+"nin alabilecegi degerlere bolersek, A sabitini bulabiliriz.
Buldugumuz bu A degerlerinden yararlanarak tablo 4.4%ii olustururuz. A=A%*/4a’

ifadesinde de A’y1 bildigimize gore a’y1 yani birim hiicre parametresini elde etmis
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oluruz. Olusturdugumuz tablo 4.4 yani Paroksetin HCL numunesinin kiibik test tablosu
incelediginde ortak bir sayr degerine rastlanmadigi i¢in numunenin kiibik kristal

sistemine sahip olmadig1 sonucunu ¢ikaririz.
4.4.2. Bir Kiibik Test Uygulamasi
NaAl(SO4)2 .12H20 icin Kiibik Testin Uygulanmasi

NaAl(SO4)2 .12H20 numunesinin kirimim deseni verilerini elde ettigimiz kaynak EK-
2’de verilmistir. Ik olarak bu kirinim deseni verilerinden yararlanarak NaAl(SO4)2

-12H20 icin kiibik test tablosu olusturuldu(tablo 4.5).

Olusturulan tablo 4.5’ten yararlanilarak, tablodaki en kiiciik sayilarin tekrar sayilarini

bulabilmek icin tekrar tablosu olusturuldu(tablo 4.4).

Tablo 4.3. NaAl(SO4)2.12H20 i¢in tekrar tablosu.

Sin’0 Frekans
0,004 8 kere
0,005 7 kere
0,006 7 kere
0,001 7 kere
0,003 5 kere
0,008 5 kere
0,007 4 kere
0,002 4 kere
0,016 4 kere
0,011 4 kere
0,012 3 kere
0,014 3 kere

Tablo 4.3 incelendiginde en cok tekrar eden en kiiciik saymin 0,004 oldugunu
gorebiliriz. Buna dayanarak 0,004 degerini A olarak kabul edebiliriz. Oncelikle Akl
degeri icinde en kiigiik olan (100) diizleminden baslayarak, diger pikleri de sirasiyla
kabul ettigimiz A degerlerinin katlan olarak indisleyebilirsek sectigimiz A degerinin
yani 0,004 degerinin dogrulugunu kabul etmis oluruz. Ilk olarak (100) diizlemi icin,
Sin’0 100=A(12+0+0)=A=0,004 elde edilir. Buradan yola ¢ikarak,

Sin®020=A(2°+2*+0)=8A=0,032 (2.pik)



Sin®0;1,=A(1*+1*+1%)=3A=0,012 (1.pik)
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Tablo 4.4. Paroksetin HCL i¢in kiibik test tablosu.

Z
9

CONAWN A WN =T

40
41

43
44
45
46
47
48
49
50
51

20.070
21.215
21.984
22.624
23.148
23.478
23.880
24.850
26.050
30.378
38.075
38.875
43.586
44.541

sin®
0.09409
0.11013
0.12017
0.12337
0.12741
0.13353
0.14119
).14458
0.14925
15989
16722
17587
18532
18824
19184
19533
20005
20296
20797
22170
23300
.23923
.24572
.25067
.25763
).26539
0.26834
0.27515
0.27897
0.28269
0.28957
0.29869
0.30821
0.31777
0.32728
0.33071
0.33521
0.34317
036186
0.37434
0.38467
0.39310
0.39840
0.40481
0.42024
0.43916
0.50570
0.61670
0.62762
0.68944
0.70142

Qoooococo00

Sin®0
0.00885
0.01213
0.01444
0.01522
0.01623
0.01783
0.01993
0.02090
0.02228
0.02556
0.02796
0.03093
0.03434
0.03543
0.03680
0.03815
0.04002
0.04119
0.04325
0.04915
0.05429
0.05723
0.06038
0.06284
0.06637
0.07043
0.07201
0.07571
0.07782
0.07991
0.08385
0.08922
0.09499
0.10098
0.10711
0.10937
0.11237
0.11777
0.13094
0.14013
0.14797
0.15453
0.15872
0.16387
0.17660
0.19286
0.25573
0.38032
0.39391
0.47533
0.49199

Sin®6/2
0.00443
0.00607
0.00722
0.00761
0.00812
0.00892
0.00992
0.01045
0.01114
0.01278
0.01398
0.01547
0.01717
0.01772
0.01840
0.01908
0.02001
0.02060
0.02163
0.02458
0.02715
0.02862
0.03019
0.03142
0.03319
0.03522
0.03600
0.03786
0.03891
0.03996
0.04193
0.04461
0.04750
0.05049
0.05356
0.05469
0.05619
0.05889
0.06547
0.07007
0.07399
0.07727
0.07936
0.08194
0.08830
0.09643
0.12787
0.19031
0.19696
0.23767
0.24600

Sin%6/3
0.00295
0.00404
0.00481
0.00507
0.00541
0.00594
0.00664
0.00697
0.00743
0.00852
0.00932
0.01031
0.01145
0.01181
0.01227
0.01272
0.01334
0.01373
0.01442
0.01638
0.01810
0.01908
0.02013
0.02095
0.02212
0.02348
0.02400
0.02524
0.02594
0.02664
0.02795
0.02974
0.03166
0.03366
0.03570
0.03646
0.03746
0.03926
0.04365
0.04671
0.04932
0.05151
0.05291
0.05462
0.05887
0.06429
0.08524
0.12687
0.13130
0.15844
0.16400

Sin®6/4
0.00221
0.00303
0.00361
0.00381
0.00406
0.00446
0.00498
0.00523
0.00557
0.00639
0.00699
0.00773
0.00859
0.00886
0.00920
0.00954
0.01001
0.01030
0.01081
0.01229
0.01357
0.01431
0.01510
0.01571
0.01659
0.01761
0.01800
0.01893
0.01946
0.01998
0.02096
0.02231
0.02375
0.02525
0.02678
0.02734
0.02810
0.02944
0.03274
0.03503
0.03699
0.03863
0.03968
0.04097
0.04415
0.04822
0.06393
0.09516
0.09848
0.11883
0.12300

sin®6/5
0.00177
0.00243
0.00289
0.00304
0.00325
0.00357
0.00399
0.00418
0.00446
0.00511
0.00560
0.00619
0.00687
0.00709
0.00736
0.00763
0.00800
0.00824
0.00865
0.00983
0.01086
0.01145
0.01208
0.01257
0.01327
0.01409
0.01440
0.01514
0.01556
0.01599
0.01677
0.01784
0.01900
0.02020
0.02142
0.02187
0.02247
0.02355
0.02619
0.02803
0.02959
0.03091
0.03174
0.03277
0.03532
0.03857
0.05115
0.07612
0.07878
0.09507
0.09840

Sin’6/6
0.00148
0.00202
0.00241
0.00254
0.00271
0.00297
0.00332
0.00348
0.00371
0.00426
0.00466
0.00516
0.00572
0.00591
0.00613
0.00636
0.00667
0.00687
0.00721
0.00819
0.00905
0.00954
0.01006
0.01047
0.01106
0.01174
0.01200
0.01262
0.01297
0.01332
0.01398
0.01487
0.01583
0.01683
0.01785
0.01823
0.01873
0.01963
0.02182
0.02336
0.02466
0.02576
0.02645
0.02731
0.02943
0.03214
0.04262
0.06344
0.06565
0.07922
0.08200

Sin’6/8
0.00111
0.00152
0.00181
0.00190
0.00203
0.00223
0.00249
0.00261
0.00279
0.00320
0.00350
0.00387
0.00429
0.00443
0.00460
0.00477
0.00500
0.00515
0.00541
0.00614
0.00679
0.00715
0.00755
0.00786
0.00830
0.00880
0.00900
0.00946
0.00973
0.00999
0.01048
0.01115
0.01187
0.01262
0.01339
0.01367
0.01405
0.01472
0.01637
0.01752
0.01850
0.01932
0.01984
0.02048
0.02208
0.02411
0.03197
0.04758
0.04924
0.05942
0.06150

Sin®6/9
0.00098
0.00135
0.00160
0.00169
0.00180
0.00198
0.00221
0.00232
0.00248
0.00284
0.00311
0.00344
0.00382
0.00394
0.00409
0.00424
0.00445
0.00458
0.00481
0.00546
0.00603
0.00636
0.00671
0.00698
0.00737
0.00783
0.00800
0.00841
0.00865
0.00888
0.00932
0.00991
0.01055
0.01122
0.01190
0.01215
0.01249
0.01309
0.01455
0.01557
0.01644
0.01717
0.01764
0.01821
0.01962
0.02143
0.02841
0.04229
0.04377
0.05281
0.05467

Sin%6/10
0.00089
0.00121
0.00144
0.00152
0.00162
0.00178
0.00199
0.00209
0.00223
0.00256
0.00280
0.00309
0.00343
0.00354
0.00368
0.00382
0.00400
0.00412
0.00433
0.00492
0.00543
0.00572
0.00604
0.00628
0.00664
0.00704
0.00720
0.00757
0.00778
0.00799
0.00839
0.00892
0.00950
0.01010
0.01071
0.01094
0.01124
0.01178
0.01309
0.01401
0.01480
0.01545
0.01587
0.01639
0.01766
0.01929
0.02557
0.03806
0.03939
0.04753
0.04920

Sin%6/11

0.00080
0.00110
0.00131

0.00138
0.00148
0.00162
0.00181

0.00190
0.00203
0.00232
0.00254
0.00281

0.00312
0.00322
0.00335
0.00347
0.00364
0.00374
0.00392
0.00447
0.00494
0.00520
0.00549
0.00571

0.00603
0.00640
0.00655
0.00688
0.00707
0.00726
0.00762
0.00811

0.00864
0.00918
0.00974
0.00994
0.01022
0.01071

0.01190
0.01274
0.01345
0.01405
0.01443
0.01490
0.01605
0.01753
0.02325
0.03460
0.03581

0.04321

0.04473

sin%6/12
0.00074
0.00101

0.00120
0.00127
0.00135
0.00149
0.00166
0.00174
0.00186
0.00213
0.00233
0.00258
0.00286
0.00295
0.00307
0.00318
0.00334
0.00343
0.00360
0.00410
0.00452
0.00477
0.00503
0.00524
0.00553
0.00587
0.00600
0.00631

0.00649
0.00666
0.00699
0.00744
0.00792
0.00842
0.00823
0.00911

0.00936
0.00981

0.01091

0.01168
0.01233
0.01288
0.01323
0.01366
0.01472
0.01607
0.02131

0.03172
0.03283
0.03961

0.04100

Sin%6/13
0.00068
0.00093
0.00111

0.00117
0.00125
0.00137
0.00153
0.00161

0.00171

0.00197
0.00215
0.00238
0.00264
0.00273
0.00283
0.00293
0.00308
0.00317
0.00333
0.00378
0.00418
0.00440
0.00464
0.00483
0.00511

0.00542
0.00554
0.00582
0.00599
0.00615
0.00645
0.00686
0.00731

0.00777
0.00824
0.00841

0.00864
0.00906
0.01007
0.01078
0.01138
0.01189
0.01221

0.01261

0.01358
0.01484
0.01967
0.02928
0.03030
0.03656
0.03785

Sin’6/14
0.00063
0.00087
0.00103
0.00109
0.00116
0.00127
0.00142
0.00149
0.00159
0.00183
0.00200
0.00221
0.00245
0.00253
0.00263
0.00273
0.00286
0.00294
0.00390
0.00351
0.00388
0.00409
0.00431
0.00449
0.00474
0.00503
0.00514
0.00538
0.00556
0.00571
0.00599
0.00637
0.00679
0.00721
0.00765
0.00781
0.00803
0.00841
0.00935
0.01001
0.01057
0.01104
0.01134
0.01171
0.01261
0.01378
0.01827
0.02719
0.02814
0.03395
0.03514

9¢
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Sin®022,=A(2*+2*+2%)=12A=0,048 (3.pik)
Sin®03,=A(3*+2*+1%)=14A=0,056 (4.pik)
Sin®033=A(3*+3*+1%)=19A=0,076 (bu deger yok)
Sin®0410=A(4*+12+0)=17A=0,068 (5.pik)
Sin®042,=A(4*+22+2%)=24A=0,096 (6.pik)
Sin®0s;1=A(5°+1*+1%)=27A=0,108 (bu deger yok)
Sin®0s4=A(5*+4’+0)=41A=0,164 (7.pik)

Goriildiigii gibi iki pik hari¢ biitiin pikleri indisleyebildik. Dolayisiyla yaptigimiz
secimin dogru oldugunu soyleyebiliriz. Ve A=A*/4a” esitligi yardimiyla da birim hiicre
parametrelerini belirleyebiliriz. Dalga boyu PDF kiitiigiinden 1,5406A° degerinde

okundu. Buna gore,
A=)\ 4a’ise, a=12,1795A°

elde edilir. Analitik yontemde kullandigimiz verileri, TREOR90 programinda da
kullanarak birim hiicre parametresini a=12,2138A° olarak bulduk. TREOR90
programindan elde ettigimiz sonuglart gosteren tablo 4.6’daki birim hiicre parametreleri

ile bizim buldugumuz degerlerin birbirlerine ¢ok yakin oldugu goriildii.
4.4.3. Tetragonal Test

Tetragonal yapinin kiibik yapidan farki birim hiicre eksenlerinin a=b#c olmasidir. Bu

durumda tetragonal kristal sisteminde diizlemler aras1 uzaklik,

1
dhzk[ :m 44
a

ile verilmistir. 4.4 ifadesini Bragg kanununda yerine koyalim,

2dsing,, =1



Tablo 4.5.

NaAlI(S0O4)2 «12H20 i¢in kiibik test tablosu.

A Sitd SR St Sl
705 001119 00056 000373 0,008
4314 0,03188 0,01594 001063 0,00797
3526 004773 0,02387 001591 001193
3263 005573 0,02787 0,01858 001393
2960 0,06763 003382 0,02254 0,01691
2493 009547 0,04774 0,03182 0,02387
19077 0,16304 008152 0,05435 0,04076

Sit0)5 S0l S0 Sn09 Snwe10 S0/l Sin'0/2 SiweN3 Sin'd/l4
000224 000187 00014 000124 000112 0,00102 0,00093 0,00086 0,0008
0,00638 0,00531 0,00399 0,00354 0,00319 0,0029 0,00266 0,00245 0,00228
0,00955 0,0079 0,00597 0,0053 0,00477 0,00434 0,00398 0,00367 0,00341
001115 0,00929 0,00697 0,00619 0,00557 0,00507 0,00464 0,00429 0,00398
001353 001127 0,00845 000751 000676 0,00615 000564 0,0052 0,00483
001909 001591 0,01193 0,01061 0,00955 0,00868 0,00796 0,00734 0,00682
003261 0,02717 002038 001812 00163 001482 0,01359 0,01254 001165

8¢
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Tablo 4.6. NaAI(SO4)2.12H20 i¢in kiibik test TREOR90 bilgisayar programi sonucu.

* % CUBIC TEST R I b b b b b b b b b I b I O Y MAX' VOLUME: 2000'
SELECTED BASE LINES (1) (2)

BASE LINE ONE. (HKL)-MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 6
NUMBER OF SINGLE INDEXED LINES = 6
TOTAL NUMBER OF LINES = 6
A = 12.213806 .001124 A ALFA = 90.000000 .000000 DEG
B = 12.213806 .001124 A BETA = 90.000000 .000000 DEG
C = 12.213806 .001124 A GAMMA = 90.000000 .000000 DEG
UNIT CELL VOLUME = 1822.02 A**3

H K L SST-0BS SST-CALC DELTA 2TH-OBS 2TH-CALC D-
OBS FREE PARAM.

1 1 1 .011931 .011933 -.000001 12.542 12.543
7.0520

2 2 0 .031883 .031820 .000062 20.572 20.551
4.3140

3 2 1 .055729 .055686 .000044 27.310 27.299
3.2630

4 1 0 .067631 .067619 .000013 30.147 30.144
2.9620

4 2 2 .095472 .095461 .000010 35.996 35.994
2.4930

5 4 0 .163042 .163080 -.000038 47.630 47.636
1.9077
NUMBER OF OBS. LINES = 6
NUMBER OF CALC. LINES = 6
M( 6)= 66 AV.EPS.= .0000281

F 6 = 20.( .007129, 44)
0 LINES ARE UNINDEXED
M-TEST= 66 UNINDEXED IN THE TEST= 0




40

A
sin*@,, =— 2
LANYPE

. A2 A7

Sll’l2 ehkl :4—612(1’!24‘]{2)4‘4—6‘212 4.5
Y A2

—=Ave C=— tanimlarim kullanirsak 4.5 ifadesi,

4a 4c
Sin*Opu=A(h*+k*)+CI> 4.6

halini alir. Bu ifadeyi Paroksetin HCL’ nin toz kirinim deseni verilerine uygulayarak

mevcut sistemin tetragonal olup olmadig1 anlasilabilir.

Burada kiibik yapidan farkli olarak A sabitinin yaninda, C sabitini de goz Oniine

almaliy1z. Ilk etapta 4.6 esitligini hkO diizlemleri igin yazarsak,

Sin*Ono=A(h’+k’) 4.7
ifadesini elde ederiz. Burada ¢esitli diizlemler icin sin“Ohio degerlerini yazalim.
qi=sin’0;00=A qs=sin’0,,0=8A

q2=sin20 110=2A q6=sin20300=9A 4.8
q3=sin20200=4A q7=sin203 10=10A

q4=sin20210=5A qg=sin20320=13A

4.8 ifadesine dikkat edersek q degerleri arasinda,

q2/91=95/q2=q5/q3=q7/qs=2 4.9

seklinde bir oran oldugunu goriiriiz. Bu oran, kiibik ve tetragonal kristal sistemleri
digindaki diger sistemlerde olusmaz[16]. Burada hkO diizlemlerinden meydana gelen
yansimalar icin q degerleri arasinda, belli oranlarin oldugunu goérmekteyiz. Kirinim
deseni verilerinden yararlanarak, Sin“Op degerlerinin birbirlerine oranlarindan olusan
bir tablo hazirlayabiliriz. Eger bu tabloda tam say1 degerleri bulabilirsek sistemin

tetragonal oldugunu diisiinebiliriz. Bunun i¢in elimizdeki pik sayilarinin da fazla olmasi
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gerekmektedir. Ciinkii burada diizlemleri, hkO olarak smirladik. Aslinda gerek
tetragonal yapi icin olsun, gerek kiibik kristal sistemi i¢in olsun bu tablolar asil olarak
elimizdeki numunenin diizenli bir kristal yapiya sahip olup olmadiginin ipuglarini verir.
Numunenin asil kristal yapisi indisleme esnasinda ortaya ¢ikar. Bunun i¢in kirmmim

desenindeki piklerin en az agikta kalacak sekilde indislenmesi gerekmektedir.

Tablo 4.7 Paroksetin HCL nin kirinim desenindeki sinzehkl degerleri arasindaki oranlar
vermektedir. Tabloya bakildig1 zaman Paroksetin HCL i¢in kirmmim desenleri arasinda
belli bazi oranlarin olmadigin1 gérmekteyiz. 3. ve 7. siitunda bazi tam say1 degerlerine
rastlanmakla beraber bunlar 6nemsizdir ve Paroksetin HCL nin kirinim deseni verileri

tetragonal yapiya gore indislenememektedir.
4.4.4. Bir Tetragonal Test Uygulamasi
ZnF; icin Tetragonal Test Uygulamasi

ZnF, numunesinin toz kirinim deseni verilerinden yararlanilarak elde edilen $in’0
degerleri tablonun birinci siitununa yazilir. Birinci siitundaki sin’0 degerleri éncelikle
birinci siradaki sin®0 degerine boliinerek elde edilen degerler ikinci siituna sirasiyla
yazilir. Ardindan yine birinci siitundaki sin’0 degerlerine bu sefer ikinci siradaki sin’0
degeri boliinerek elde edilen degerler de iiciincii siituna sirasiyla yazilir. Bu islem
sirasityla diger sin”0 degerleri i¢in de yapilarak oran tablosu olusturulur. Bu sekilde

olusturulan tablo bizim ZnF, i¢in olusturdugumuz oran tablosu (tablo 4.8) olacaktir.

Tablo 4.8 oran tablosunda en kiiciik degere sahip olan 0,0535 degerini denklem 4.6’da
yerine koyariz. Denklem 4.6’da en kiiciik sin’0 degerinin elde edilebilmesi icin en

kiigiik hkl degerleri de 100 olarak indislenir.
Sin®Oh=A(h*+k*)+1°C denklemine gére 100 igin,

Sin29100=h2A=0,0535 olarak kabul ederiz. Diger sin29h00 degerlerini de indislemeye
calisiriz. Eger diger sin”Ono0 degerlerini de indislersek secimimizin dogru olabilecegini

diisiinebiliriz.
Sin®0200=4A=0,2140 (7.pik)

Sin®0300=9A=0,4815 (19.pik)



Tablo 4.7. Paroksetin HCL i¢in oran tablosu.

Z
9

CONO A WN=Y

Sin’0
0.00885
0.01213
0.01444
0.01522
0.01623
0.01783
0.01993
0.02090
0.02228
0.02556
0.02796
0.03093
0.03434
0.03543
0.03680
0.03815
0.04002
0.04119
0.04325
0.04915
0.05429
0.05723
0.06038
0.06284
0.06637
0.07043
0.07201
0.07571
0.07782
0.07991
0.08385
0.08922
0.09499
0.10098
0.10711
0.10937
0.11237
0.11777
0.13094
0.14013
0.14797
0.15453
0.15872
0.16387
0.17660
0.19286
0.25573
0.38032
0.39391
0.47533
0.49199

POPE D AN OO UE AR AP ELUDUNINN D
)
W

10.08
10.73

N

OO DNNONNAVUUNU PR AP BELUNNNNN = ==
~N
N

7.78

8.16

9.07

9.70
10.25
10.70
10.99
11.35
12.23
13.36
17.71
26.34
27.28
32.92
34.07

4.92
5.17
5.50
5.85
6.22
6.60
6.74
6.92
7.26
8.07
8.63
9.12
9.52
9.78
10.10
10.88
11.88
15.76
23.43
24.27
29.29
30.31

BNNOANAU DU AR R AELLDDLUNNNN NN S
©
W

1.55
1.73
1.78
1.85
1.91
2.01
2.07
2.17
2.47
2.73
2.87
3.03
3.15
3.33
3.53
3.61
3.79
3.90
4.01
4.21
4.48
4.77
5.07
5.37
5.49
5.64
5.91
6.60
7.03
7.42
7.75
7.96
8.22
8.86
9.68
12.83
19.08
19.76
23.85
24.69

3.82

4.83
5.12
5.23
5.38
5.63
6.27
6.70
7.08

7.59
7.84
8.45

12.24
18.20
18.85
22.74
23.54

PNNNO QAU DU AR R R AL D DPLUNNNN NN S
~N
o)

1.09
1.21
1.34

3.95
4.19
4.28
4.40
4.61
5.12
5.48
5.79
6.05
6.21
6.41
6.91
7.55
10.01
14.89
15.41
18.60
19.25

14.09
17.00
17.60

1.11
1.15
1.19
1.23
1.29
1.33
1.40
1.59
1.76
1.85
1.95
2.03
2.15
2.28
2.33
2.45
2.52
2.58
2.71
2.88
3.07
3.26
3.46
3.54
3.63
3.81
4.23
4.53
4.78
5.00
5.13
5.30
5.71
6.24
8.27
12.30
12.74
15.37
15.91

N phLARDLWWWUNNNNNNNNNS S 2 msses
©°
£

=}
@

11.47
13.84
14.33

1.04
1.08
1.13
1.16
1.22
1.39
1.53
1.62
1.70
1.77
1.87
1.99

2.14
2.20
2.26
2.37
2.52
2.68
2.85

3.56
3.81

(44
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Sin0400=16A=0,856 (33.pik)

Goriildiigii gibi bu secimimizle 0,0535’in sadece 4, 9, 16 katindaki degerler indislenmis
fakat 2 ve 3 katindaki degerlere karsilik gelen pikler indislenememistir. Bu durumda
secimimiz dogru degildir ve baska bir diizlem kabuliinde bulunuruz. Bu sefer de bu
yansimanin 101 diizlemine kars1 geldigini farz edelim. Bu kabul dogrultusunda pikleri

indislemeye ¢alisalim. Denklem 4.6’ya gore,

Sin®0,0:=A(1?+0)+1?*C=A+C=0,0535 olarak kabul edilir. Bu kabule gore biitiin Sin®0p;

degerlerini indislemeye calisalim.
Sin%0202=A(2°+0%)+2°C=4(A+C)=0,2140 (7.pik)
Sin®0303=A(3*+0%)+3*C=9(A+C)=0,4815 (19.pik)
Sin®0404=A(4*+0%)+4’=16(A+C)=0,856 (33.pik)

Bu secimimizde de 0,0535’in sadece 4, 9, 16 katlar1 indislenebildik. O zaman bu
secimimizin de yanlis olur ve yeni bir kabul yapmamiz lazim. Simdi de 0,0535’in

Sin%0 110’a karsilik geldigini diisiinelim.
Sin®0;10=A(1*+1%)+0’°C=2A=0,0535

Dersek, bu durumda A=0,0268 olur. Diger Sinzehko degerlerini de bu kabul
dogrultusunda indislemeye calisalim. Eger biitiin pikleri indileyebilirsek kabuliimiiziin

dogru oldugunu sdyleyebiliriz.
Sin®0,0=A(2°+2%)+0=8A=0,2144 (7.pik)
Sin*0330=A(3*+3%)+0=18A=0,4824 (19.pik)
Sin®0440=A(4*+4%)+0=32A=0,8576 (33.pik)
Sin®0120=Sin’0,10=A(12+2%)+0=5A=0,134 (5.pik)
Sin®0,3=Sin03;0=A(1*+ 3%)+0=10A=0,268 (9.pik)

Sin®014=Sin0410=A(1°+4*)+0=17A=0,4556 (17.pik)



Tablo 4.8: ZnF; i¢in oran tablosu.

=4
o

=
RBOW®NO U ~WN G

WWWWWWNNRNNNNNNNNRERER 2 P B e
OBEWNPRPOLVLONOUBEWNRPLPOOLONO WS WN

w
[¢)]

sin’®
0,05351
0,08724
0,1069
0,11364
0,13353
0,1942
0,21378
0,24226
0,26727
0,29543
0,30106
0,32795
0,34901
0,37571
0,40817
0,42774
0,45474
0,45554
0,48124
0,50928
0,51499
0,53493
0,57122
0,59802
0,66967
0,67815
0,69513
0,72351
0,72898
0,77678
0,7852
0,83614
0,85533
0,892
0,93717

0,96265

1,63

2,13
2,5
3,63

4,53
4,99
5,52
5,63
6,13
6,52
7,02
7,63
7,99
8,5
8,51
8,99
9,52
9,62
10
10,68
11,18
12,51
12,67
12,99
13,52
13,62
14,52
14,67
15,63
15,98
16,67
17,51

17,99

1,23
1,3

1,53
2,23
2,45
2,78
3,06
3,39
3,45
3,76

4,31
4,68
4,9

5,21
5,22
5,52
5,84
5,9

6,13
6,55
6,85
7,68
7,77
7,97
8,29
8,36
8,9

9,58
9,8
10,22
10,74

11,03

1,06
1,25
1,82

2,27
2,5

2,76
2,82
3,07
3,26
3,51
3,82

4,25
4,26
4,5

4,76
4,82

5,34
5,59
6,26
6,34
6,5

6,77
6,82
7,27
7,35
7,82

8,34
8,77

9,01

1,18
1,71
1,88
2,13
2,35
2,6

2,65
2,89
3,07
3,31
3,59
3,76

4,01
4,23
4,48
4,53
4,71
5,03
5,26
5,89
5,97
6,12
6,37
6,41
6,84
6,91
7,36
7,53
7,85
8,25

8,47

1,45
1,6
1,81

2,21
2,25
2,46
2,61

1,13
1,25
1,38
1,41
1,53
1,63
1,76
1,91

2,12
2,13
2,25
2,38
2,41
2,5

2,67
2,8

3,13
3,17
3,25
3,38
3,41
3,63
3,67
3,91

4,17
4,38

4,5

11

1,22
1,24
1,35
1,44
1,55
1,68
1,77
1,87
1,88
1,99
2,1

2,13
2,21
2,36
2,47
2,76
2,8

2,87
2,99
3,01
3,21
3,24
3,45
3,53
3,68
3,87

3,97

1,11
1,13
1,23
1,31
1,41
1,53
1,6

1,7

1,71
1,8

1,91
1,93

2,14
2,24
2,51
2,54
2,6

2,71
2,73
2,91
2,94
3,13
3,2

3,34
3,51

3,6

10

11

1,09
1,16
1,25
1,36
1,42
1,5

1,51
1,6

1,69
1,71
1,78
1,9

1,99
2,22
2,25
2,3

2,4

2,42
2,58
2,61
2,78
2,84
2,96
3,11

3,2

12

106
115
124
13

138
139
147
155
157
163
1,74
182
204
207
212
221
222
237
239
255
261
272
286

294

13

1,08
1,17
1,23

14

1,09
1,14

15

1,05
1,11
1,12
1,18
1,25
1,26
1,31
1,4

1,47
1,64
1,66
1,7

1,77
1,79
1,9

1,92
2,05
2,1

2,19

144
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Sin’0;5=Sin’0s10=A(1°+5%)+0=26A=0,6968 (27.pik)
Sin®05,0=Sin’0,50=A(5*+2%)+0=29A=0,7772 (30.pik)
Sin®0240=Sin040=A(2°+4%)+0=20A=0,536 (22.pik)

0,0535’in 2 kati disindaki pikleri indisleyebildik. 0,0535=2A oldugu i¢in 0,0535’in 2
kat1 4A olacaktir.

Sin®0020=Sin0,00=A(0+2%)+0=4A=0,1072 (3.pik)

Boylece 1, 3, 5, 7, 9, 18, 19, 22, 27, 30, 33. pikleri indislemis olduk. Simdi de ikinci
siradaki 0,0872 degerini indislemeye calisalim. 0,0872 degeri 0,0535 degeri ile 0,1069
degeri arasindadir. Sin20101=0,0535 ve Sin29200=0,1069 seklinde idi. O zaman 0,0872 bu
iki deger arasindaki biitiin degerlere sahip olabilir. ilk olarak 0,0872 degerinin 111

indislerine karsilik geldigini varsayalim.

Sin®0;1,=A(1°+1%)+1°C=2A+C=0,0872 olur. 2A=0,0535 idi. Buradan C’yi cekersek
C=0,0337 olur. Ve bu kabuller cercevesinde biitiin Sinzehkl degerlerini indislemeye

caligalim.
Sin®0200=A(2%+2%)+2*C=8 A+4C=0,3488 (13.pik)
Sin’0333=A(3%+3%)+3*C=0,7848 (31.pik)

Boylece 13 ve 31.pikleri de indislemis olduk. Simdi de tabloda 4.sirada bulunan deger

olan 0,1136’y1 indislemeye calisalim.
Sin%0;1,=A(1%+1%)+2°C=2A+4C=0,1884
Sin®00,=A(0+0)+2°C=4C=0,1348

Son elde ettigimiz degerler 0,1136 secimimizden biiyiikk olduklar1 i¢in se¢imimizin
yanlis olabilecegini diisiinebiliriz. 0,0535’in  hemen hemen biitiin katlarini
indisleyebildigimiz i¢cin A’nin se¢iminde hata yapmis olamayiz. Fakat C’nin se¢iminde
hata yapmis olabiliriz. Bu sebeple 0,0872 se¢imindeki 111 indislemesini 101 olarak
degistiririz. Bu degisiklik sebebiyle yukarida 111 indis secimimizde indisleyebildigimiz

13 ve 31.pikleri indislemeyi iptal ederek tekrar indislememiz gerekir. Simdi tercih
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ettigimiz yeni kabuliimiize gore biitiin pikleri indislemeye calisalim.
Sin%0101=A(12+0)+1°C=A+C=0,0872
Sin®020,=A(2°+0)+2*C=4A+4C=0,3488 (13.pik)
Sin®0303=A(3*+0)+3*C=9A+9C=0,7848 (31.pik)

Sin®0o indislemelerini yapabildigimize gore secimimiz dogru olabilir. O zaman bu
kabuller dogrultusunda 2A=0,0535 ise A=0,0268 dir. Ve A+C=0,0872 ise buradan
C=0,0604 elde edilir. Simdi biitiin pikleri indislemeye calisalim.

Sin®0;1=A(1°+1%)+1°C=2A+C=0,114 (4.pik)
Sin®0200=A(2*+2%)+2*C=8 A+4C=0,456 (18.pik)
Sin®0;1,=A(17+1%)+2*C=2A+4C=0,2952 (10.pik)
Sin®0;135=A(1*+1%)+3*C=2A+9C=0,5972 (24.pik)
Sin®012=A(1%+2%)+1°C=5A+C=0,1944 (6.pik)
Sin®012,=A(1%4+2%)+2*C=5A+4C=0,3756 (14.pik)
Sin®0;23=A(17+2%)+3*C=5A+9C=0,6776 (26.pik)
Sin®030;=A(3°+0)+1°C=9A+C=0,3016 (11.pik)
Sin®03;1=A(3*+1)+1°C=10A+C=0,3284 (12.pik)
Sin®031,=A(3%+1%)+2*C=10A+4C=0,5096 (20.pik)
Sin®041,=A(4*+1%)+1°*C=17A+C=0,516 (21.pik)
Sin®042,=A(4°+2%)+2°C=20A+4C=0,7776 (26.pik)
Sin®0s51,=A(5%+1%)+2°C=26 A+4C=0,9384 (35.pik)
Sin®0s01=A(5*+0)+1*C=25A+C=0,7304 (29.pik)

Sin®B00=A(6°+0)+0=36A=0,9648 (36.pik)



47

Sin’0323=A(3%+2%)+3*C=13A+9C=0,892 (34.pik)
Sin®05,1=A(5°+2%)+1°C=29A+C=0,8376 (32.pik)
Sin’033=A(3%+3%)+2°C=18A+4C=0,724 (28.pik)
Sin®0400=A(4*+0)+2*C=16A+4C=0,6704 (25.pik)
Sin®0,03=A(17+0)+3’°C=A+9C=0,5704 (23.pik)
Sin®0410=A(4*+1%)+0=17A=0,4556 (17.pik)
Sin®0400=A(4*+0)+0=16A=0,4288 (16.pik)
Sin®03,1=A(3%+2%)+1°C=13A+C=0,4088 (15.pik)
Sin®0p02=A(0+0)+2*C=4C=0,2416 (8.pik)

Goriildiigii gibi bu secimimizle biitiin pikleri indislemis olduk. Demek ki yaptigimiz
secimler dogrudur. O zaman ZnF, numunesinin kristal sistemi tetragonaldir ve birim

2 2
hiicre parametreleri de asagidaki gibi hesaplanabilir. Daha once, A=4—/12 ve C=4—/12
a c

olarak tamimlanmisti. A ve C degerlerini bildigimize gore buradan sistemimizin birim
hiicre parametrelerini hesaplayabiliriz. Bu esitliklerden yararlanarak a parametresini

cekersek,

2
A= e ve A=1,5406A°’dur. Buradan,

4q*

a=4,7054A° olur.
Simdi de c icin benzer uygulamalan yaparsak,

¢=3,1343A° olur. Bilindigi gibi tetragonal sistemde a=b’dir. Analitik yontemle elde
ettigimiz sonuglar bu sekildedir. TREOR90 bilgisayar programindan elde etti§imiz
sonuclara gore ise sistemimiz yine tetragonal ve birim hiicre parametrelerimiz
a=4,7108A° ve c¢=3,1317A"’dur. Asagida TREOR90 bilgisayar programindan elde

ettigimiz sonuglarin tablosu bulunmaktadir(tablo 4.9).
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Tablo 4.9. ZnF; i¢in tetragonal TREOR90 bilgisayar programi sonucu.

SELECTED BASE LINES (1,2) (1,3) (2,3)
BASE LINE ONE. (HKL)-MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
BASE LINE TWO. (HKL)-MAX= 4 4 4 MAX H+K+L= 4
NUMBER OF SINGLE INDEXED LINES = 35
TOTAL NUMBER OF LINES = 35
A = 4.710794 .000146 A ALFA = 90.000000 .000000 DEG
B = 4.710794 .000146 A BETA = 90.000000 .000000 DEG
C = 3.131757 .000167 A GAMMA = 90.000000 .000000 DEG
UNIT CELL VOLUME = 69.50 A**3
H K L SST-0BS SST-CALC DELTA 2TH-OBS 2TH-CALC D-OBS
FREE PARAM.
1 1 0 .053458 .053476 -.000018 26.737 26.741 3.3316
1 0 1 .087244 .087236 .000008 34.360 34.358 2.6079
2 0 0 .106961 .106952 .000009 38.180 38.178 2.3553
1 1 1 .113684 .113974 -.000291 39.409 39.462 2.2846
2 1 0 .133530 .133690 -.000161 42.866 42.894 2.1080
2 1 1 .194194 .194189 .000005 52.294 52.293 1.7480
0 0 2 .242265 .241993 .000272 58.971 58.935 1.5650
3 1 0 .267268 .267381 -.000113 62.260 62.274 1.4900
1 1 2 .295431 .295469 -.000038 65.849 65.854 1.4172
3 0 1 .301055 .301141 -.000086 66.554 ©66.564 1.4039
3 1 1 .327951 .327879 .000072 69.873 69.865 1.3451
2 0 2 .349004 .348945 .000058 72.423 72.416 1.3039
2 1 2 .375712 .375683 .000029 75.607 75.603 1.2567
3 2 1 .408169 .408094 .000076 79.417 79.408 1.2057
4 0 0 .427736 .427810 -.000074 81.690 81.699 1.1778
4 1 0 .454735 .454548 .000187 84.806 84.784 1.1423
2 2 2 .455532 .455898 -.000365 84.898 84.940 1.1413
3 3 0 .481238 .481286 -.000048 87.850 87.855 1.1104
3 1 2 .509277 .509374 -.000097 91.063 91.074 1.0794
4 1 1 .514986 .515046 -.000060 91.718 91.724 1.0734
4 2 0 .534930 .534762 .000168 94.006 93.987 1.0532
1 0 3 .571215 .571222 -.000007 98.189 98.189 1.0192
1 1 3  .598016 .597960 .000056 101.305 101.299 .9961
4 0 2 .669673 .669803 -.000130 109.837 109.853 .9413
2 1 3 .678147 .678175 -.000027 110.873 110.876 .9354
5 1 0 .695134 .695191 -.000056 112.971 112.978 .9239
3 3 2 .723512 .723279 .000234 116.553 116.523 .9056
5 0 1 .728976 .728951 .000025 117.255 117.252 .9022
4 2 2 .776776 .776755 .000021 123.611 123.608 .8740
3 0 3 .785198 .785127 .000071 124.778 124.768 .8693
5 2 1 .836146 .835903 .000243 132.244 132.207 .8424
4 4 0 .855329 .855619 -.000290 135.288 135.336 .8329
3 2 3 .891999 .892079 -.000080 141.628 141.643 .8156
5 1 2 .937174 .937183 -.000010 150.968 150.970 L7957
6 0 0 .962651 .962572 .000079 157.714 157.690 .7851
NUMBER OF OBS. LINES = 35
NUMBER OF CALC. LINES = 35
M( 20)= 86 AV.EPS.= .0001034
F 20 = 50.( .013918, 29)
M( 30)= 81 AV.EPS.= .0000954
F 30 = 47.( .012571, 51)
M( 35)= 77 AV.EPS.= .0001019
F 35 = 40.( .014378, 61)
0 LINES ARE UNINDEXED M-TEST= 86 UNINDEXED IN THE TEST= 0
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4.4.5. Hekzagonal Test

Hekzagonal sistemde diizlemler arasi uzaklik,

1 4 W+hk+k* 1P
d, 3 a c

ile verilmistir[4]. Bragg kanununda bu ifadeyi yerine koyalim;

. . A . 2 A’
2dsin6,,, =1 sin@,,, "5 sin” 6, = e
. A 4 R +hk+k® P
Sln2 0/1/(1 =T[§( az )+C_2] 411
'29—’12 h* +hk +k* 212 4.12
sm 6, = F( + + ) + E .
2 2
Burada Eye =A ve cm ifadelerini 4.12 esitliginde yerine koyarsak,
a c
Sin’0=A(h*+hk+k?)+CI* 4.13

sonucuna ulaginiz. Bu ifadeyi bir numunenin toz kirinim desenine uygulayarak o
numunenin hekzagonal yapiya sahip olup olmadigini anlayabiliriz. 4.13 ifadesinde 1

indisini sifir secersek,
Sin*Oo=A(h*+hk+k) 4.14

haline gelir. Boylece c¢esitli yiizeylerden meydana gelen yansimalar igin sin“Ohio

degerleri soyle olur:

q1=Sin’00=A qs=Sin0300=9A
q2=Sin29110:3A q6=Sin29220=12A 4.15
q3=Sin29200=4A (]7=Sin20310= 13A

q4=Sin29210=7A qg=SiH20400=16A
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Dikkat edilirse bu yansimalar arasinda q»/q1=qs/q2=qe/q3=3 oran1 mevcuttur. Bu oran
kiiciik bir olasilik disinda hekzagonal yapir hari¢ diger kristal sistemlerinde meydana

gelmez[15].

Paroksetin HCL nin oran tablosuna (tablo 4.7) bakildiginda ise bu oranlardan hi¢ birinin
olmadig goriilir. Bu durumda Paroksetin HCL nin hekzagonal yapiya sahip olmadigi

sonucuna varilir.
4.4.6. Bir Hekzagonal Test Uygulamasi
(Cr,Fe);C; icin Hekzagonal Testin Uygulamasi

Ek-4’te verilen (Cr,Fe);C; numunesinin d degerlerinden yararlanarak sin’0
degerlerinden elde ettigimiz oran tablosu yardimiyla (Cr,Fe);Cs icin hekzagonal test
uygulamast yapmaya calisacagiz. Oran tablosunda ilk aramamiz gereken sey tam
katlardir. Bu tam katlann indislemeye c¢alisarak tablomuzdaki biitiin pikleri sirasiyla
indislemek ¢ok daha kolay olacaktir. Asagida (Cr,Fe);Cs numunesi icin elde ettigimiz
oran tablosu bulunmaktadir(tablo 4.10). Hekzagonal sistemleri belirlemede

yararlandigimiz ifade, Sin’0p=A(h*+hk+k*)+CI>

seklinde idi. Oran tablomuzdaki en kiiciik deger olan 0,00405:sin26100 olarak kabul

edilir bu kabul dogrultusunda diger Sin“O piklerini indislemeye ¢aligirsak,
sin”0100=A(17+0+0)+0=A=0,00405

sin0200=A(2>+0+0)+0=4A=0,0162 (3.pik)
sin?0300=A(3%+0+0)+0=9A=0,03645 (7.pik)
sin“0400=A(47+0+0)+0=16A=0,0648 (13.pik)
sin’0s500=A(5+0+0)+0=25A=0,10125 (20.pik)

olur. Goriildiigii gibi biitiin pikler indislenemedi. 0,00405 degerinin sadece 4, 9, 16 ve
25 katlan indislenebildi. Diger tam katlar indislenemedigi icin se¢imimiz yanhstir. O
zaman yeni bir kabul yapmamiz gerekecektir. Simdi de sin”0,0,=0,00405 olarak kabul

edersek ve biitiin sin29h01 degerlerini indislemeye calisirsak,
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sin0200=A(27+0+0)+2*C=4(A+C)=0,0162 (3.pik)
sin”0303=A(3%+0+0)+3C=9(A+C)=0,03648 (7.pik)
sin0404=A(4°+0+0)+4°C=16(A+C)=0,0648 (13.pik)
sin“0505=A(5%+0+0)+5°C=25(A+C)=0,10125 (20.pik)

olur. Yine sadece 3, 7, 13, 20.pikler indislenirken diger pikler indislenemedi.
Dolayisiyla bu se¢cimimizin de yanlis oldugu sonucuna varilir. Yine farkli bir secim
yaparak sin29110=0,00405 olarak kabul edersek ve diger sinzehko degerlerini de

indislemeye calisirsak,
sin“0,20=A(2%+4+2%)+0=12A=0,0162 (3.pik)
sin“0330=A(3%+9+3%)+0=27A=0,03645 (7.pik)
sin“0440=A(47+16+4%)+0=64A=0,0648 (13.pik)
sin“0550=A(5%+25+5%)+0=75A=0,10125 (20.pik)

olur. Goriildigii gibi yine aym pik degerleri indislenirken yine biitiin pikler
indislenememistir. Tablo 4.10’a bakarsak 2 numarali siitunda 0,01214 degerinin 3
katinin oldugu goriiliir. 3 kat degerini elde etmek icin 110 indis takimini segebiliriz. Bu

kabul dogrultusunda diger sin“Ohio piklerini indislemeye calisalim.
sin’0;10=A(17+0+0)+0=3A=0,01214 (2.pik)
sin?0100=A(1%+0+0)+0=A=0,00405 (1.pik)
sin0120=A(174+2+2%)+0=7A=0,02835 (4.pik)
sin’0;30=A(17+3+3%)+0=13A=0,05265 (11.pik)
sin®0140=A(17+4+4%)+0=21A=0,08505 (18.pik)
sin0200=A(2>+0+0)+0=4A=0,0162 (3.pik)

sin“0300=A(3%+0+0)+0=9A=0,03645 (7.pik)



Tablo 4.10. (Cr,Fe);C; i¢in oran tablosu.

Z.
=

TS 0 0 9 AW =

RO MO MO B — —m o —m e e —
W O = O O 0 3 N N B W

Sin’0
0,00405
0,01214
0,01619
0,02834
0,02922
0,03327
0,03643
0,03946
0,0454
0,04858
0,05262
0,05755
0,06476
0,06567
0,07694
0,0775
0,03188
0,08501
0,09403
0,10123
0,10618
0,1093
0,11335

—_

S~ W

721
8,21

9,74
11,21
12
12,99
14,21
15,99
16,21
19
19,14
20,22
20,99
23,22
25
26,22
26,99
27,99

1,33
2,33
241
2,74

3,25
3,74

4,33
4,74
5,33
5,41
6,34
6,38
6,74

1,75
8,34
8,75

9,34

1,75
1.8
2,06
2,25
2,44
28

3,25
3,55

4,06
4,75
4,79
5,06
5,25
5,81
6,25
6,56
6,75
7

1,03
1,17
1,29
1,39
1,6
1,71
1,86
2,03
2,29
232
2,71
2,73
2,89

332
3,57
3,75
3,86
4

5

1,14
1,25
1,35
1,55
1,66
1,8
1,97
222
2,25
2,63
2,65
28
291
322
3,46
3,63
3,74
3,88

6

1,1
1,19
1,36
1.46
1,58
1,73
1,95
1,97
2,31
2,33
2,46
2,56
2,83
3,04
3,19
3,29
341

7

1,08
1,25
1,33
1,44
1,58
1,78
1,8
2,11
2,13
2,25
2,33
2,58
2,78
291

3,11

8

L15
1,23
1,33
1,46
1,64
1,66
1,95
1,96
2,08
2,15
2,38
2,57
2,69
2,71
2,87

9

1,07
116
1,27
1,43
1,45
1,69
1,71
1,8
1,87
2,07
2,23
2,34
241
25

10

1,08
L18
1,33
1,35
1,58
1,6
1,69
1,75
1,94
2,08
2,19
2,25
2,33

1,09
1,23
1,25
1,46
1,47
1,56
1,62
1,79
1,92
2,02
2,08
2,15

12

1,13
1,14
1,34
1,35
1,42
1,48
1,63
1,76
1,85
1.9
1,97

13

1,01
1,19
1,2
1,26
1,31
1,42
1,56
1,64
1,69
1,75

14

1,17
1,18
1,25
1,29
1,43
1,54
1,62
1,66
1,73

15

1,01
1,06
L1
1,22
1,32
1,38
1,42
1,47

[4S
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sin?0400=A(4%+0+0)+0=16A=0,0648 (13.pik)
sin”0s500=A(5+0+0)+0=25A=0,10125 (20.pik)

Simdi de bagka bir secim daha yapip indisleyemedigimiz degerleri de indisleyelim.

sin20101=0,03327 olarak kabul edersek,
sin’0;01=A(1%+0+0)+1>C=A+C=0,03327 (6.pik)

olur. Yukarida A=0,00405 olarak kabul etmistik ve buradaki kabuliimiizden de
yararlanarak C’yi ¢ekersek C=0,02922 olarak elde ederiz. Simdi bu secimimizin dogru

olup olmadigini anlamak i¢in diger pikleri indislemeye calisalim.
sin“0,20=A(2%+4+2%)+0=12A=0,0486 (10.pik)
sin“0320=A(3%+6+2%)+0=19A=0,07695 (15.pik)
sin’00p1=A(0+0+0)+1°C=C=0,02922 (5.pik)
sin“0330=A(3%+9+3%)+0=27A=0,10935 (22.pik)
sin?0121=A(1%+124+2%)+1*C=7A+C=0,05757 (12.pik)
sin®03;=A(1%+3+1%)+1°C=5A+C=0,08187 (17.pik)
sin0021=A(0+0+2%)+1C=4A+C=4A+C=0,04542 (9.pik)
sin?0,51=A(2%+4+2%)+1°C=12A+C=0,07782 (16.pik)
sin0420=A(4>+8+2%)+0=0,1134 (23.pik)
sin”030;=A(3%+0+0)+1°C=9A+C=0,06567 (14.pik)
sin040;=A(4>+0+0)+1°C=16A+C=0,09402 (19.pik)
sin?03,1=A(3%+6+2%)+1°C=19A+C=0,10617 (21.pik)
Boylece 8.pik harig biitiin pikler indislenmis oldu. Simdi bu kabuller sonucunda birim
A2 A2

hiicre parametrelerini hesaplayabiliriz. Daha 6nce tanimladigimiz 3—2=A ve F—C
a c
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2
denklemleri yardimiyla a ve ¢ parametreleri su sekilde hesaplanir. 3 =A ise buradan

a=13,9766A"

2
——=C ise buradan,

4c?

c¢=4,50630A" olarak bulunur. Analitik yontemle elde ettigimiz sonuglarin TREOR90
bilgisayar programindan elde ettigimiz sonuglarla uyumlu oldugunu kamtlamak icin
asagida TREOR90 bilgisayar programindan elde ettigimiz sonuglarin tablosu
verilmigtir. TREOR90 bilgisayar programindan elde ettigimiz birim hiicre parametreleri

ise a=13,9797A° ve ¢=4,5056A"° seklindedir.
4.4.7. Rombohedral Test

Rombohedral kristal sisteminde, birim hiicre eksenleri a=b=c seklindedir. Ancak bu ii¢
eksen arasindaki acilar doksan derecen farklidir. Rombohedral bir yapida, diizlemler
arasi uzaklik,

1 (W +k*+1*)sin* a+ 2(hk + kl + hl)(cos® & — cos &)

= 4.16
d’ a*(1-3cos” a+2cos’ @)

ifadesi ile verilir[17]. Rombohedral sistem ile hekzagonal sistem arasinda bazi
bagintilar mevcuttur. Rombohedral sistemin Miller indislerini p, g, r ile temsil edersek

bu indislerle hekzagonal sistemin Miller indisleri arasindaki bagintilar sunlardir,
3p=h—k+1, 3q=h+2k+l, 3r=-2h—k+I 4.17

Ayrica rombohedral sistemin birim hiicre parametresi ile hegzagonel sistemin birim

hiicre parametreleri arasinda,

S M 4.18
2

a C .
:?4‘3 ve Sin T
[B3+(5)°
a

DR

bagintilar1 mevcuttur[4].



55

Tablo 4.11. (Cr,Fe);Cs icin TREOR90 bilgisayar programi sonucu.

NUMBER OF SINGLE INDEXED LINES = 14

TOTAL NUMBER OF LINES = 23

A = 13.979764 .001226 A ALFA = 90.000000 .000000 DEG
B = 13.105223 .000616 A BETA = 90.000000 .000000 DEG
C = 4.505635 .000492 A GAMMA = 90.000000 .000000 DEG
UNIT CELL VOLUME = 762.48 A**3

H K L SST-0BS SST-CALC DELTA 2TH-OBS 2TH-CALC D-O0OBS
FREE PARAM.

0 1 0 .004047 .004049 -.000002 7.295 7.297 12.1080
2 0 0 .012144 .012144 .000000 12.654 12.654 6.9900
2 1 0 .016190 .016194 -.000004 14.620 14.622 6.0540
0 2 0 .016197 14.623

2 2 0 .028337 .028341 -.000005 19.382 19.384 4.5760
0 0 1 .029224 .029229 -.000005 19.686 19.688 4.5060
0 1 1 .033272 .033278 -.000006 21.020 21.022 4.2230
1 1 1 .036314 21.971

0 3 0 .036426 .036443 -.000017 22.006 22.011 4.0360
1 3 0 .039455 .039479 -.000024 22.914 22.921 3.8780
2 1 1 .045405 .045422 -.000017 24.606 24.611 3.6150
0 2 1 .045425 24.612

1 2 1 .048462 25.435

4 0 0 .048576 .048578 -.000002 25.465 25.466 3.4950
2 3 0 .048588 25.468

4 1 0 .052621 .052627 -.000
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Bu bagintilar1 gbz Oniine alarak rombohedral sistem icin d diizlemler arasi mesafe
ifadesi Bragg kanununda yerine konulursa,

a
COS2 -

: _A 2 2, 2, 2 2 &
smﬁpqr—z[m]{(p +q~ +r°)—[(1—tan 5)(pq+qr+pr)]} 4.19
a smEsm?

ifadesine ulasilir. Paroksetin HCL i¢in yukarida yapilan islemlerde hekzagonal yapiya
uyan bir orana rastlanmamistir. Bu durumda sistemin rombohedral oldugu da

sdylenemez.
4.4.8. Ortorombik Test

Ortorombik kristal sisteminde diizlemler arasi uzaklik,

2 2 2
L: h—2+k—2+l—2 4.20
dyy a b ¢

ifadesiyle verilir. Bunu Bragg kanununda yerine koyalim,

1 _2sing, 4sin2249hk, :Lz=h2i2+k2%+lzi2
dhkl ﬂ“ ﬂ“ dhkl a b ¢

A2 A2 A2
2 2 2
Sinzehklzh = +k pTE +/ 20 4.21

2 2 2
ifadesi elde edilir. Burada A = /1—2, B= Lz ,C= /1—2 ifadeleri 4.21 esitliginde
4a 4b 4c

kullanilirsa ortorombik kristal sistemi igin,
sin“Op=Ah*+Bk*+CI* 4.22

sonucuna ulagilir. Burada diger kristal sistemlerinden farkli olarak A, B ve C olmak
tizere tespit edilmesi gereken ii¢ bilinmeyen mevcuttur. Bu yiizden ortorombik simetriye
sahip bir kristal sistemini belirleyebilmek icin diger sistemlerde yaptigimiz gibi bir oran
tablosu da olusturamayiz. Bu durumda yapilacak islemler ilerleyen basamaklarda

gosterilmistir[15].
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4.4.9. Hesse-Lipson Metodu

Burada diger sistemlere uyguladigimiz yontemden farkli bir yol izleyecegiz. 4.22

formiiliine gore,
Sinzeh()o:th Sil’lze()k():sz sin29001:12C 4.23

sonuclarina ulagiriz. Bu durumda sinzehkl degerlerini A, B, C ve Miller indisleri

cinsinden,
sin®Opu=h’A+k’B+1°C 4.24
seklinde yazabiliriz. Bunlan kullanarak,
.2 .2 .2
SN O, 1 =510, 0o+sin Opi, 1y
.2 .2 .2
sSin Oh1 ki 1=S1n 90 ki o+S1n Othh 4.25
.2 .2 .2
SN Oy 1 n=51n"Oon+s1n Oy 1 0

. . .2 .2 .2
ifadelerine ulasirniz. Bu sonuglardan yola c¢ikarak sin“Oh00, Sin“Opko ve sin“Bgoy

degerlerini bulabiliriz.
.2 .2 )

Sin“O, 00=Sin"0p, 1 1-Sin g 1 1,

Sin®0 1 ¢=Sin’Oy, 1 1-Sin’0 4.26
1N Yo g 0=D1N Yy g =11 YUpy 0 1y .
.2 .2 .2

Sin“0o ,=Sin O, 1 1-Sin“On, ki 0

Buradaki bu degerleri belirleyebilirsek A, B ve C’yi dolayisiyla, birim hiicre
parametrelerini bulmus oluruz. h, k ve 1 degerlerini degistirerek yukaridaki bu ifadeleri
cogaltmak miimkiindiir. Hesse-Lipson metodunda toz kirinim desenindeki verilerden ve
yukaridaki denklemlerden yararlanarak olabilecek tiim farklar bir tablo haline
getirilmistir. Bu farklarin icerisinde mutlaka 4.26 bagintisina gére sin29100, Sin20010 ve
Sin29001 degerleri olusacaktir. Bu ilkeden yola ¢ikarak, Paroksetin HCL icin ortorombik

test uygulamasini gerceklestirelim.

Oncelikle Paroksetin HCL icin verilen kirmim deseni verilerinden elde ettigimiz sin®0

degerleri yardimiyla olusturulan fark degerleri tablo 4.13’de verilmistir. Bu tablodan
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yararlanarak da en yiiksek frekanslara karsilik gelen degerler bulunur. Bu degerleri
veren tekrar tablosu tablo 4.12’de verilirken Lipson frekans grafigi de sekil 4.8’de

verilmistir.

Tablo 4.12 incelendigi zaman 0,0061 degerinin frekansinin en yiiksek oldugu

goriilmektedir. Buna gore,
Sin’0 100:h2A:A:O,0061 oldugunu kabul edelim. O zaman,

Sin®0200=4A=0,0244 elde edilir ve goriildiigii gibi bu deger indislememistir. Diger

pikleri de indisleyemedigimiz i¢in numunemizin ortorombik olmadigim sdyleyebiliriz.

Tablo 4.12. Paroksetin HCL igin tekrar tablosu.

Sin’0 Frekans Sin’0 Frekans
0,0061 20 kere 0,0228 11 kere
0,0290 16 kere 0,0410 11 kere
0,0136 14 kere 0,0457 11 kere
0,0030 14 kere 0,0221 11 kere
0,0237 14 kere 0,0179 10 kere
0,0078 13 kere 0,0365 10 kere
0,0052 13 kere 0,0144 10 kere
0,0093 12 kere 0,0266 10 kere
0,0023 11 kere 0,0422 . 10 kere
0,0118 11 kere 0,0471 10 kere
0,0202 11 kere 0,0186 9 kere
55
50 ‘
a5 | b ..
PR L IR S e R P S - -
s ol 2% ‘- e 57
_ 30 :E ..'i'- :
£ il S .".: %%
& Jao |-
© {ezss
= s | A
10 |
s | <0
‘ 5] 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35 0,4 0,45 0,5
frekans

Sekil 4.8. Paroksetin HCL icin Lipson grafigi.
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4.4.10. Bir Ortorombik Test Uygulamasi
Fe;C icin Ortorombik Testin Uygulamasi

Simdi de ortorombik kristal sistemine sahip olan Fe;C numunesi icin benzer islemleri
uygulamaya calisalim. Tablo 4.13’deki ortorombik simetriye sahip bir numuneden elde
edilen toz kirmmim deseni verileri belirtilirken tablo 4.15’de bu verilerden elde edilen
fark tablosu gosterilmistir. Kirimim deseni verilerindeki d degerlerinden yararlanilarak
elde edilen sinzehkl degerleri tablomuzun birinci siitununa yazilir ve bu $in’0
degerlerinden sirasiyla birinci sin”0 degeri ¢ikarilarak elde ettigimiz say1 degerleri ikinci

slituna sirasiyla yazilir.

Tablo 4.13. Fe;C numunesinin toz kirinim deseni verileri.

No: 20 d No: 20 d

1 13,121 6,742 13 37,768 2,380
2 17,415 5,088 14 39,819 2,262
3 19,607 4,524 15 40,096 2,247
4 21,868 4,061 16 40,644 2,218
5 23,662 3,757 17 42,888 2,107
6 26,338 3,381 18 43,760 2,067
7 26,418 3,371 19 44,577 2,031
8 29,535 3,022 20 44,997 2,013
9 31,820 2,810 21 45,888 1,976
10 33,115 2,703 22 48,596 1,872
11 35,251 2,544 23 58,035 1,588
12 37,653 2,387

Ardindan birinci siitundaki biitiin sin?0 degerlerinden ikinci siradaki sin’0 degeri
cikartilarak {igiincii siituna sirasiyla yazilir ve biitiin sin’0 degerlerine bu islem
gercgeklestirilir. Bu sekilde bir fark tablosu olusturduktan sonra bu tablodaki degerlerin
sikligin1 veren bir frekans tablosu olusturulur. Hesse bunun i¢in sekil 4.9°da goriilen bir

bar grafigi hazirlamistir. Her bir fark apsis lizerinde diisey bir ¢izgiyle belirlenmistir.

H n'nl bbb Il_llllllll
7 RS

0000 00400 GOS0 00B0O 01000 01200 0400 01600 01800 02000
AQ—*

Sekil 4.9. Ortorombik yapiya sahip bir numunenin Hesse bar grafigi.



Tablo 4.14. Paroksetin HCL i¢in fark tablosu.
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Eger verilen bir fark bir kereden fazla meydana gelmis ise o farka kars1 gelen ¢izginin
yiiksekligi uygun bir oranda arttirilir. Bu cizgiler isaretlenirken deneysel hata oranlar da

g6z 6niinde bulundurulmalidir. Yaklasik bu hata pay1 Asin’0 %0,0004 kadardr.

Lipson ise Hesse’nin bu yontemine alternatif olarak farklarin frekansim belirlemek igin
farkli bir grafik gelistirmistir. Grafigin yatay ekseninde farklarin degerleri belirtilirken
diisey ekseninde ise her bir farkin tabloda kacinci sirada bulundugunu gosteren degerleri
belirtilmistir. Yine deneysel hata paylar1 goz 6niinde bulundurulmustur. Tablo 4.15’deki
Fe;C’nin fark tablosu incelendiginde en ¢ok tekrarlanan frekans degerleri asagidaki

gibidir. Denklem 4.26’ya gore sin0100, sin*0p1o ve sin®Ogo; degerleri belirlenecektir.

Sira sayisi
L]
L]
e
L]
[ ]

0 +—p— B e CLREa

0 0,01 002 003 004 005 006 007 008 009 01 011 0,12 0,13

frekans
Sekil 4.10. FesC igin farklarin frekansini gosteren Lipson grafigi.

Dikkat edilmesi gereken noktalardan biri sin?0190 olarak belirledigimiz deger, diger
yansimalar olan sin*0g10 ve sin0go;’in alacagi degerlerden biiyiikk olmak zorundadir.
Tablo 4.16’ya gore en cok tekrarlanan 0,0289 degeri sin’099 olarak alinir. Bu kabul
cercevesinde sin’0100’a paralel olan sin“000 degerleri de indislenmeye calisilir. Eger bu
ifadeler de indislenebiliyorsa sectigimiz kabuliin dogru olma ihtimali yiiksektir.
Ardindan sinzeloo degerinden daha kiiciik olan bir degerin sin26010’a karsilik geldigi
kabul edilir. Ve bu kabule gore bu sefer de sin’0g degerleri indislenmeye ¢alisilir. Eger
sinOgko degerleri de indislenebiliyorsa bu kabuliimiiziin de dogru olabilecegini
diisiinebiliriz. Sin29010 degerinden daha kiiciik bir deger sin29001 olarak kabul edilir ve

bu seferde sin29001 degerlerini indislenmeye ¢alisiliriz.



Tablo 4.15. Fe;C icin fark tablosu.

No:

O oo —a SN LD B U D —

Sin’f
00131
00229

0,029

0,036

0,042
0,519
00522

0,065
00751
0,812
0,917
0,1041
0,1048

0,116
01175
0,1206
01337
0,1389
0,1438
0,1464

0,152
0,1693
02353

0,008
0,0159
0,0229
0,0289
0,0388
0,0391
0,0519

0,062
0,0081
0,0786

0,001
0,0917
0,1029
0,1044
0,1075
0,1206
0,1258
0,1307
0,1333
0,1389
0,1562
0,2222

0,0061
0,0131
0,0191

0,029
0,0293
0,0421
0,0522
0,0583
0,0688
0,0812
0,0819
0,0931
0,0946
0,077
0,108

0,116
0,1209
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0,1464
0,2124

0,007

0,013
0,0229
0,0232
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0,0461
0,0522
0,0627
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0,1047
0,1099
0,148
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0,1403
0,2003

0,006
0,0159
0,0162
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0,0391
0,0452
0,0557
0,0681
0,0688

0,08
0,0815
0,0846
0,0977
0,1029
0,1078
0,104

0,116
0,1333
0,1993

0,0099
0,0102
0,023
0,0331
0,0392
0,0497
0,0021
0,0028
0,074
0,0735
0,0786
0,0916
0,0969
0,1018
0,1044
0,11
0,1273
0,1933

0,0003
0,0131
0,0232
0,0293
0,0398
0,0522
0,0529
0,0641
0,0656
0,0087
0,0818

0,087
0,0919
0,0045
0,1001
0,174
0,1834

0,0128
0,0229

0,029
0,0395
0,0519
0,0526
0,0638
0,0653
0,0084
0,0815
0,0867
0,0916
0,042
0,0998
0,171
0,1831

0,0101
0,0162
0,0267
0,0391
0,0398

0,01
0,0525
0,0556
0,0087
0,0739
0,0788
0,0814

0,087
0,1043
0,1703

9

0,0061
0,0166

0,029
0,0297
0,040
0,0424
0,0455
0,0586
0,0038
0,0087
0,0713
0,0769
0,042
0,1602

10

0,0105
0,0229
0,0236
0,0343
0,0363
0,0394
0,0525
0,0577
0,0626
0,0052
0,0708
0,0881
0,1541

11

00124
0,0131
0,0243
0,0258
0,0289

0,042
0,0472
0,0521
0,0547
0,0603
0,0776
0,1436

12

0,0007
0,0119
0,0134
0,0165
0,0296
0,0348
0,0397
0,0423
0,0479
0,0645
0,1305

13

0,0112
0,0127
0,0158
0,0289
0,0341

0,039
0,0416
0,0472
0,0045
0,1305

14

0,0015
0,0046
00177
0,0229
0,0278
0,0304

0,036
0,0533
0,193

15

0,0031
0,0162
0,0214
0,0263
0,0289
0,0345
0,0518
0,1178

16

0,0131
0,0183
0,0232
0,0258
0,0314
0,0487
0,147

—_—

w18 19 20 2 2

0,002

0,0101 0,0049

0,0127 0,0075 0,0026

0,0183 0,0131 0,0082 0,0056

0,035 0,0304 0,0255 0,0229 0,0173
0,1016 0,0964 0,0915 0,0889 0,0833 0,066

9
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Simdi Fe;C ornegi icin bu indislemeleri gergeklestirmeye calisalim. Tablo 4.16’da en
yiiksek frekansa karsilik gelen deger 0,0289 olarak goriinmektedir. Bu degeri sin”0100

olarak kabul edelim. Sin%0,0=h’A idi. O zaman,
Sin%0,00=A=0,0289
Sin®0,00=4A=0,1156 (14. pik)

Goriildiigii gibi bu secimimizle 14.pik indislenmis oldu. Dolayisiyla se¢imimizin dogru
oldugu diisiiniilebilir. Yukarida belirttigimiz gibi kural geregi sin’0o;0’mn degerini
sinzeloo’m degerinden daha diisiik olan degeri secerek belirleriz. Ve tekrar tablosunda

0,0289 degerinden sonra gelen kiiciik say1 0,0229 degeridir. Sin200k0:k2B idi. O zaman,

Tablo 4.16. Fe;C icin tekrar tablosu.

Sin’0 Frekans
0,0289 10 kere
0,0229 10 kere
0,0131 10 kere
0,0162 8 kere
0,0518 7 kere
0,0390 7 kere
0,0101 6 kere
0,0915 6 kere
0,0814 6 kere
0,0688 5 kere
0,0345 4 kere
0,1043 4 kere
0,0942 4 kere

Sin’0y0=B=0,0229
Sin®020=4B=0,0916 (11.pik)

bu secimimizle 11.piki indisleyebiliyoruz. Simdi de h ve k’lar yardimiyla sin®u

degerlerini indislemeye calisabiliriz.
Sin®0,,0=A+B=0,0289+0,0229=0,0518 (6.pik)
Sin29220:4A+4B:0,2072 (bu deger yok)

Sin®0,20=A+4B=0,1205 (16.pik)
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Sin®0,10=4A+B=0,1385 (18.pik)
Sin’013=A+9B=0,2350 (23.pik)

Tabloya tekrar baktigimizda sinzeool’in degeri sin29010’1n degerinden daha kii¢iik olan
deger olmalidir. Bu degeri de 0,0131 olarak kabul edelim ve yukaridaki mantiga benzer

olarak sin29001 degerlerlerini indislemeye ¢alisalim.
Sin*fy;=1°C=C=0,0131
Sin®00,=4C=0,0524 (7.pik)
Sin*03=9C=0,1179 (15.pik)
Sin%0,0;=A+C=0,042 (5.pik)
Sin®020,=4A+4C=0,168 (22.pik)
Sin®0,0,=A+4C=0,0813 (10.pik)
Sin®0,03=A+9C=0,1468 (20.pik)
Sin®0o;,;=B+C=0,036 (4.pik)
Sin042,=4B+4C=0,144 (19.pik)
Sin®0y;,=B+4C=0,0753 (9.pik)
Sin®0y,=4B+C=0,1047 (13.pik)
Sin®0;;,=A+B+C=0,0649 (8.pik)
Sin®0,1,=A+B+4C=0,1042 (12.pik)
Sin012;=A+4B+C=0,1336 ( 17.pik)
Sin®0,;,=4A+B+C=0,1516 (21.pik)

Bu indislemelerden de goriildiigii gibi biitiin pikleri indislemis olduk. Sadece 3.pike

karsilik gelen degeri indisleyemedik. Birim hiicre parametreleri ise asagidaki gibidir,
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2

2
A= % idi. Buradan a =, /j—A olur. A=1,5406A" da yerine yazilirsa,
a

a=4,53A°

12 12
olur. B= — idi. Buradanb = ,|— olur.
4p 4B

22 22
b=5,09A° olur. C =—idi. Buradanc = E olur.

dc

¢=6,73A° olarak elde edilir.

Analitik yontemle elde ettigimiz kristal sistemi ve birim hiicre parametrelerinin
ardindan TREOR90 bilgisayar programi yardimiyla kristal sistem ve birim hiicre
parametrelerini elde edip iki sonucu karsilagtirirsak analitik yontemle TREOR90
bilgisayar programindan elde ettigimiz sonuclarin uyumlu oldugunu goriiriiz. TREOR90
bilgisayar programindan elde ettigimiz verilere gore kristal yapimiz ortorombik ve
birim hiicre parametrelerimizde a=4,52A°, b=5,09A°, c¢=6,74A° seklindedir. Tablo
4.17°de TREOROO bilgisayar programi sonuglari verilmistir.

4.4.11. MonoKlinik test

Bu sistem dort bilinmeyen parametre ile belirlenmistir. Bu sisteme sahip bir numunenin
toz kirinim desenini indislemek diger yiiksek simetrili sistemleri indislemekten ¢ok
daha zordur. Monoklinik sistemin birim hiicre uzunluklart birbirinden farkli, iki agis1
doksan derece ve iiciincii acis1 da doksan dereceden farklidir. Monoklinik bir sistemin

diizlemler aras1 uzaklhig,

1 ! 427

D K+£+2—hlcosﬂ
at ¢ ac k?

+7
sin® b’

ile verilir[4]. 4.27 esitligini Bragg kanununda yerine koyarsak,

sin® 6, = q,,, = Ah* + Bk> + CI* = Dhl 4.28
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ifadesine ulasiriz. Bu esitlikte,

A A A D A*cos®

A== B= 5, C= -7, D=3 4.29
4a”sin” S 4b 4¢”sin” S 2acsin”

olarak kullamlmustir. 4.28 esitliginde hkl indislerinin yerine hkl indisi kullanilirsa,

2
sin”6,;

=q,,; = Ah’ + Bk* + CI* + Dhl 4.30
ifadesi bulunur. 4.28 ve 4.30 ifadeleri birbirlerinden cikartilirsa,

qhki - qhk[ = 2Dhl 431

esitligi bulunur. Goriildiigii gibi Sin®0ny degerleri arasindaki farklar ‘D’ degerinin
katlar1 seklinde olacaktir. Yani bir numunenin kristal yapisinin monoklinik olup
olmadigint anlamak icin kirimim desenindeki Sin®0py degerlerinin birbirlerine gore
farkim alip bu farklar arasinda belli bir oranin olup olmadigina bakilmalidir. Farklarin
alimmasi islemi zaten bir onceki basamakta ortorombik test uygulanirken yapilmisti.
Ortorombik test yapilirken farklarin frekansina bakilmisti. Bu islemde yine fark
tablosundan yararlanarak farklarin arasinda belli bir oranin olup olmadigina bakilir.
Boyle bir oran varsa sistemin monoklinik kristal sistemine sahip oldugu soylenebilir.
Paroksetin HCL’nin fark tablosunda bdyle bir oran mevcuttur. Bu durumda sistemin

monoklinik yapiya sahip oldugu soylenir.

Paroksetin HCL i¢in yapilan fark tablosu (tablo 4.12) incelendiginde 0,0033 fark
degerlerinin 1, 2, 3, 4, 5 katlar1 bulundu. O zaman numunemiz monoklinik yapiya sahip
olabilir diyebiliriz. k=0 diizlemleri i¢in denklem 4.31’den yararlanarak indislemeye

calisalim.

qior-q101=2Dh1=0,0033

olur. Ve bu ifadeye gore D=0,00165 degerine esit olur. A degeri icin de,
q100=A=0,00885 kabuliinii yapalim. Buna gore,

qJ10 1:A+C—D
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Tablo 4.17. FesC i¢cin TREOR90 bilgisayar programi sonucu.

SELECTED BASE LINES (1,2,3) (1,2,4) (1,2,5) (1,3,4) (2,3,4)

(1,2,6)

BASE LINE ONE. (HKL)-MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 3
BASE LINE TWO. (HKL)-MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 4
BASE LINE THREE. (HKL)-MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 4

THIS MAY BE THE SOLUTION !!!
THE REFINEMENT OF THE CELL WILL NOW BE REPEATED
THREE CYCLES MORE. --- GOOD LUCK !

CYCLE RESULTS

.013051 .022918 .028992 .000000 .000000
.000000
.013051 .022918 .028992 .000000 .000000

.000000

.013051 .022918 .028992 .000000 .000000
.000000

NUMBER OF SINGLE INDEXED LINES = 21

TOTAL NUMBER OF LINES = 23

A = 4.523988 .000559 A ALFA = 90.000000 .000000
DEG

B = 5.088260 .000331 A BETA = 90.000000 .000000
DEG

C = 6.742765 .000402 A GAMMA = 90.000000 .000000
DEG

UNIT CELL VOLUME = 155.21 A**3

H K L SST-0BS SST-CALC DELTA 2TH-OBS 2TH-CALC
D-OBS FREE PARAM.

1 0 0 .012977 .013051 -.000074 13.082 13.120
6.7620

0 1 0 .022921 .022918 .000002 17.416 17.415
5.0880

0 0 1 .028992 .028992 .000000 19.607 19.607
4.5240

1 1 0 .035962 .035969 -.000008 21.863 21.865
4.0620

1 0 1 .042037 .042043 -.000005 23.663 23.664
3.7570

0 1 1 .051907 .051910 -.000003 26.339 26.340
3.3810

2 0 0 .052216 .052204 .000012 26.418 26.415
3.3710
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0,01213=0,00885+C-0,00165

C=0,00493

elde edilir.

Q202=4A+0+4C—-4D=4x0,00885+4x0,00493-4x0,00165=0,04852 (bu deger yok)
303=9A+0+9C-9D=0,10917 (bu deger yok)

Bu degerler her hangi bir pike karsilik gelmedigi i¢in yaptigimiz kabuller yanlhistir. k=1

diizlemleri i¢in A, B, C sabitlerini tahmin etmeye ¢alisalim,
qur-q11:1=2Dhl=0,0033

ifadesinden yine D=0,00165 elde edilir. q;;0=A+B=0,00885 oldugunu diisiinelim.
qir=A+B+C+D

0,01414=0,00885+C+0,00165

C=0,00364 elde edilir. Bu degere gore,

qo02=4C=0,01456 (3.pik)

J003=9C=0,03276 (bu deger yok)

qoo4a=16C=0,05824 (22.pik)

boylece 3 ve 22. pikleri indislemis olduk. Simdi A ve B’yi bulmaya calisacagiz.
q121=A+4B+C-D

q120=A+4B

q121—q120=C-D=0,00364-0,00165=0,00199

Bu fark degeri ise 10. pik ile 11. pik arasinda vardir. Bu durumda, q;20=0,02556 olsun

diyebiliriz. q20 ve qi10 yansimalar yardimiyla A ve B sabitlerini bulabiliriz.

q120=A+4B=0,02556 (10.pik)
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q110=A+B=0,00885 (1.pik)
3B=0,01671 ise,

B=0,00557 ve A=0,00328 degerleri elde edilir. Bu degerlerden yararlanarak da diger

pikleri indisleyebiliriz.

q250=4A+25B=0,01312+0,13925=0,015237 (4.pik)

qioz =A+4C+2D=0,00328+0,01456+0,0033=0,02114 (8.pik)
qo12=B+4C=0,00557+0,0066=0,01217 (2.pik)

Qror =4A+C+2D=0,01312+0,00364+0,0033=0,02006 (7.pik)
q122=A+4B+4C-2D=0,00328+0,02228+0,01456-0,0033=0,03682 (15.pik)
qi2z =A+4B+4C+2D=0,00328+0,02228+0,01456+0,0033=0,04342 (19.pik)
qi125=A+4B+9C+3D=0,00328+0,02228+0,03276+0,00495=0,06327 (24.pik)
qi124=A+4B+16C-4D=0,00328+0,02228+0,0584-0,0066=0,0772 (29.pik)
qi25=A+4B+25C-5D=0,00328+0,02228+0,091-0,00825=0,10831 (35.pik)
q114=A+B+16C+4D=0,00776+0,00109+0,06624+0,0046=0,07969 (30.pik)
q44=4A+16B+16C-8D=0,01312+0,08912+0,05824-0,0132=0,14728 (41.pik)
q103=A+9C-3D=0,00328+0,03276-0,00495=0,03109 (12.pik)

105 =A+9C+3D=0,00328+0,03276+0,00495=0,04099 (18.pik)
q107=A+49C-7D=0,00328+0,17836-0,01155=0,19319 (46.pik)
q114=A+B+16C—4D=0,00328+0,00557+0,05824-0,0066=0,06049 (23.pik)
Q306=9A+36C-18D=0,02952+0,13104-0,0297=0,13086 (39.pik)

q117=A+B+49C-7D=0,00328+0,00557+0,17836-0,01155=0,17566 (45.pik)
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Qo63=4A+36B+9C+6D=0,01312+0,20052+0,03276+0,0099=0,2563 (47.pik)
q141=A+16B+C-D=0,00328+0,0924+0,00364-0,00165=0,09439 (33.pik)
q202=4A+4C+4D=0,01312+0,01456+0,0066=0,03428 (13.pik)
q203=4A+9C-6D=0,01312+0,03276-0,0099=0,03598 (14.pik)
q205=4A+25C-10D=0,01312+0,091-0,0165=0,08762 (32.pik)
q205=4A+25C+10D=0,01312+0,091+0,0165=0,11762 (38.pik)
q413=16A+B+9C+12D=0,05248+0,00557+0,03276+0,0198=0,11061 (37.pik)
qu01=16A+C-4D=0,05248+0,00364—0,0066=0,04952 (20.pik)
q131=A+9B+C-D=0,00328+0,05013+0,00364+0,00165=0,0554 (21.pik)
q320=9A+4B+4C+6D=0,02952+0,02228+0,01456+0,0099=0,07626 (28.pik)
q225=4A+4B+25C+10D=0,01312+0,02228+0,0914+0,0165=0,1099 (36.pik)
q212=4A+B+4C-4D=0,01312+0,00557+0,01456-0,0066=0,02665 (11.pik)
Q17 =4A+B+4C+4D=0,01312+0,00557+0,01456+0,0066=0,03985 (17.pik)
Q3 =4A+9B+C+2D=0,01312+0,05013+0,00364+0,0033=0,07019 (26.pik)
o3z =4A+9B+4C+4D=0,01312+0,05013+0,01456-0,0066=0,08441 (31.pik)
Q40=4A+16B=0,01312+0,08912=0,10224 (34.pik)
Qo42=4A+16B+4C—-4D=0,01312+0,08912+0,01456-0,0066=0,1102 (37.pik)
qa42=16A+16B+4C+8D=0,05248+0,08912+0,01456-0,0132=0,14296 (40.pik)
q245=4A+16B+25C-10D=0,01312+0,08912+0,091-0,0165=0,17674 (45.pik)
Qs =4A+25B+C+2D=0,01312+0,13925+0,00364+0,0033=0,15931 (43.pik)

Qaso =4A+25B+81C+18D=0,01312+0,13925+0,29484+0,0297=0,47691 (50.pik)
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q421=16A+4B+C-4D=0,05248+0,02228+0,00364-0,0066=0,0718 (27.pik)

qu43=16A+16B+9C-12D=0,05248+0,08912+0,03276-0,0198=0,15456 (42.pik)

gs06 =25A+36C+30D=0,082+0,13104-0,0495=0,163875 (44.pik)

Qs =4A+64B+C+2D=0,01312+0,35648+0,00364+0,0033=0,37654 (48.pik)

qo20=4B=0,02228 (9.pik)

q283=4A+16B+9C-6D=0,01312+0,08912+0,03276-0,0099=0,39246 (49.pik)

Qzor =9A+C+3D=0,02952+0,00364+0,00495=0,03811 (16.pik)

q304=9A+16C-12D=0,02952+0,05824-0,0198=0,06796 (25.pik)

Yaptigimiz bu segimlerle 3 pik harig biitiin pikleri indislemis olduk. Boylece elimizdeki

numunenin monoklinik bir yapiya sahip oldugunu sdyleyebiliriz.
yararlanilarak a, b, ¢ ve B birim hiicre parametrelerini bulabiliriz

icin,

2
=2
4b

Ifadesinden A ve B’yi yerine koyarsak,
b=10,32125A"

bulunur. 4.29 denklemindeki A ifadesini veren denklem,

22
A= 2 .2
4a”sin” S

Esitligindeki gibidir benzer olarak C ifadesini veren denklem,

12
C=—"75
4c¢”sin”

1di. D ifadesinin karesini alirsak,

4.29 denkleminden

. b ifadesini bulmak

4.32

4.33

4.34
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A% cos’ BB

= —F 4.35
2acsin”

4.33 ve 4.34 denklemlerinden a ve c’yi ¢ekip 4.35’de yerine koyup D ifadesinin karesini

alirsak,
D’=4ACcos’p 4.36

Elde edilir. 4.36 esitliginde cosP terimini yalniz birakacak sekilde islem yaparsak,

Cosp=5. = 4.37

Syl

esitligi elde edilir. 4.38 esitliginde D, A ve C degerlerini yerlerine yerlestirirsek,
Cosp=0,23878

degerine ulasilir. Buradan yola ¢ikilarak B=76,185" olarak bulunur. Buldugumuz £
degerinin tiimler agisi olan 103,814°‘yi B acis1 olarak alabiliriz. Bu kabul sistemimizde

bir degisiklik yapmayacaktir. 4.33 denklemindeki A ifadesine bakalim.
Bu esitlikte B ve A degerleri yerine konulursa,
a=13,8509A"

elde edilir. Benzer islemler ¢ icin de yapilacak olursa, 4.33 denkleminde B ve C

degerleri yerlerine konulursa,
c=13,1484A"

bulunur. Boylece Paroksetin HCL numunesi i¢in a, b, ¢,  birim hiicre parametrelerini
analitik olarak indisledik. Ayrica TREOR90 programindan yararlanarak buldugumuz
numunenin birim hiicre parametreleri de tablo4.18’de verilmistir. Sonug olarak analitik
yolla buldugumuz birim hiicre parametrelerinden a=13,8509A°, b=10,3213A",
c=13,1484A°, B=103,814"’dir. TREOR90 programini1 kullanarak elde ettigimiz birim
hiicre parametrelerinden a=14,0050A°, b=10,1819A°, c=13,0470A°, PB=106,840"
seklindedir. Karsilastirma yapildiginda ise analitik yontemden elde edilen sonug ile

TREORY90 programindan elde edilen sonucun uyumlu oldugunu yani sistemimizin
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monoklinik oldugunu sdyleyebiliriz.
4.4.12. Triklinik Test

Triklinik kristal sistemi simetrisi en diisilk olan yapidir. Hem birim hiicre eksen
uzunluklar birbirinden farklidir hem de bu eksenler arasindaki agilar birbirinden ve
doksan dereceden farklidir. Yani triklinik bir sistemin birim hiicre parametrelerini toz
kirmmim deseninden ¢ikarabilmek icin alti bilinmeyenin tespit edilmesi gereklidir. Bu
islemi sadece toz kirinim deseninden yararlanarak yapmak hemen hemen imkansizdir.

Triklinik bir sistem i¢in diizlemler aras1 uzaklik,

% = %(th2 +8,,k% + 8,17 +28,hk +28 .kl +28,,hl) 4.43

seklinde ifade edilir. Burada V birim hiicrenin hacmidir ve,
S, =b’c’sin’ & S,, =abc’ (cos axcos S—cosy)
S, =a’c’sin’ S,, = a’bc(cos Bcos y—cos Q) 4.14

S,=a’b’sin’y S, =ab’c(cos ycosa—cos )

V= abc\/l—cos2 a—cos”® f—cos” y+2cosacos Bcosy 4.45

bagintilart mevcuttur[18].
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Tablo 4.18. Paroksetin HCL icin TREOR90 bilgisayar programi sonucu.

MAX BETA ALLOWED= 135 DEG.
(020) -SEARCH

SELECTED BASE LINES (1,2,3,4) (1,2,3,5) (1,2,4,5)

BASE LINE ONE. (HKL)-MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 2
BASE LINE TWO. (HKL)-MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 3
BASE LINE THREE. (HKL)-MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 3
BASE LINE FOUR. (HKL)-MAX= 2 2 2 MAX H+K+L= 4
SELECTED BASE LINES= 1 3 4 5

SELECTED BASE LINES= 1 2 3 6

SELECTED BASE LINES= 2 3 4 5

SELECTED BASE LINES= 1 2 3 7

|

THIS MAY BE THE SOLUTION
THE REFINEMENT OF THE CELL WILL NOW BE REPEATED
THREE CYCLES MORE. —--- GOOD LUCK !

M

CYCLE RESULTS

.003084 .005718 .003802 .001993 .000000 .000000
.003085 .005721 .003804 .001997 .000000 .000000
.003084 .005721 .003805 .001996 .000000 .000000

NUMBER OF SINGLE INDEXED LINES = 18

TOTAL NUMBER OF LINES = 51

A = 14.000388 .005310 A ALFA = 90.000000 .000000 DEG
B = 10.184008 .001060 A BETA =106.935043 .021674 DEG
C = 13.053342 .004980 A GAMMA = 90.000000 .000000 DEG
UNIT CELL VOLUME = 1844.02 A**3

H K L SST-0OBS SST-CALC DELTA 2TH-OBS 2TH-CALC D-OBS

FREE PARAM.
1 1 0 .008805 10.768
1 0 1 .008879 .008885 -.000005 10.814 10.817 8.1746
-2 0 1 .012152 .012149 .000004 12.658 12.656 6.9876
2 0 0 .012335 12.753
-1 0 2 .014441 .014313 .000128 13.804 13.742 6.4100
1 1 1 .014606 13.883
0 0 2 .015220 .015221 -.000001 14.173 14.174 6.2439
.016234 14.640 6.0458
-2 1 1 .017830 .017870 -.000040 15.347 15.364 5.7688
-1 1 2 .019979 .020035 -.000056 16.252 16.274 5.4497
2 0 1 .020131 16.314
0 1 2 .020904 .020942 -.000038 16.626 16.641 5.3278
1 0 2 .022276 .022296 -.000020 17.167 17.175 5.1611
-3 0 1 .025565 .025571 -.000007 18.401 18.403 4.8177
-1 2 1 .027778 19.188
1 1 2 .027961 .028017 -.000056 19.252 19.271 4.6066
-3 0 2 .030928 .031000 -.000072 20.258 20.282 4.3801
0 0 3 .034345 .034247 .000098 21.360 21.329 4.1565
2 0 2 .035434 .035538 -.000104 21.700 21.732 4.0921
-3 1 2 .036801 .036721 .000080 22.120 22.0%96 4.0154
0 2 2 .038154 .038105 .000048 22.528 22.514 3.9436
0 1 3 .040021 .039968 .000053 23.080 23.065 3.8505
2 1 2 .041192 .041259 -.000067 23.420 23.439 3.7954
3 1 1 .043252 .043266 -.000014 24.007 24.011 3.7039
1 0 3 .043318 24.025
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.049152

.054291

.057234

.060379

.062834

.066373

.070431

.072006

.077822

.079915

.083849

.089216

.094995

.100977

.107109

.109370

.112368

117764

.130943

.140130

.147974

.154527
.158720

.049039
.049339
.054228
.054316
.054574
.057132
.057254
.057493
.060375
.060429
.060669
.062975
.066202
.066605
.066711
.070411
.071621
.071950
.072223
.072356
.075708
.077671
.077832
.078077
.079961
.080138
.083768
.084011
.084014
.089035
.089183
.094622
.094808
.094834
.094904
.095131
.095241
.095343
.100829
.100852
.101177
.106759
.107475
.109338
.112068
.112268
.112374
.112584
.112616
.117990
.118015
.131077
.131097
.140133
.147873
.147921
.148260
.154212
.154333
.158539

.000113

-.000025

-.000019

.000005

-.000141

.000171

.000020

.000056

-.000010

-.000045

.000080

.000033

.000090

.000124

.000350

.000032

-.000006

-.000225

-.000134

-.000003

.000053

.000194
.000181

25.

26

27.

28.

29
29

30.

31

32.

32.

33

34.

35.

37.

38.

38.

39

40.

42.

43

45.

46
46

618

.948

683

449

.034
.859

780

.131

397

842

.664

758

903

056

207

624

171

140

429

.967

247

.295
.956

25.
25.
.932
.954
27.
27.
27.
27.
28.
28.
28.
.067
.820
.912
.937
30.
.046
.119
.179
.209
.942
32.
32.
32.
32.
32.
.647
.697
.698
34.
34.
35.
35.
35.
35.
35.
35.
35.
37.
37.
37.
38.
38.
38.
L1117
.153
172
.210
.216
40.
40.
42.
42.

26
26

29
29
29
29

31
31
31
31
31

33
33
33

39
39
39
39
39

43

46
46
46

588
667

019
658
688
747
448
461
519

776

365
399
452
852
889

722
751
830
866
872
885
930
951
971
028
032
094
142
275
618

180
185
452
455

.967
45.
45.
45.
.245
.264
.928

231
238
293

.4745

.3059

.2198

.1348

.0730

.9899

.9025

.8706

. 7996

L7613

L7249

.6602

.5789

.4993

L4241

.3537

.3292

.2979

L2447

.1287

.0578

.0025

.9596
.9335
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.163875

.176605

.192857

.255727

.380310

.393903

.475322

.159023
.163488
.163759
.163820
.163894
.164074
.164157
.176384
.176574
.176866
.192763
.255497
.255612
.255763
.256117
.380465
.380524
.393905
.475118
.475155

.475395

.000020

.000031

.000095

.000035

.000156

.000002

-.000073

47.

49

52.

60.

76

77.

87.171

759

.700

100

755

.150

749

47.
47.
47.
47.
47.
47.
47.

49
49
49

76
76
77

003
699
741
750
762
790
803

.667
.695
.739
52.
60.
60.
60.
60.
.168
.175
. 749
87.
87.
87.179

086
725
740
760
806

148
152

.9028

.8330

. 7540

.5232

L2491

.2273

1.1173




5. BOLUM

SONUC VE TARTISMA

Tezde ila¢ etken maddesi olan Paroksetin HCL nin kristal yapisini incelerken kullanilan
analitik yontemin ve bir bilgisayar programi olan TREOR90’m verdigi sonuglarin
uyumlulugu gosterilmeye calisildi. Paroksetin HCL basta ARIS ilag firmasi olmak iizere
birkac ila¢ firmasiin daha kullandigi, antidepresan ilaclarin etken maddesidir. Ilk
olarak X-iginlan1 toz kinmmim yontemi ile toz kirimim deseni elde edilen Paroksetin
HCL’nin toz kirinim desenindeki pikleri analitik yontemle indislemeye calistik. Ve
biitiin kristal sistemleri icin yapilan deneme yanilmalarla piklerin indislenebildigi tek
yapinin monoklinik sistem oldugu goriildii. Paroksetin HCL nin analitik yontemden ve
TREORY0 bilgisayar programindan elde ettigimiz birim hiicre parametrelerinin
sonuclarint vermeden 6nce analitik yontem sonuglart ve TREOR90 bilgisayar programi
sonuglart arasindaki uyumlulugu gostermek i¢in NaAl(SO4)2.12H20, ZnF,, (Cr,Fe),Cs,
Fe;C numunelerinin kirinim verileri PDF kiitiigiinden temin edildi. Bu veriler
yardimiyla Once analitik yontem ardindan TREOR90 bilgisayar programi uygulanarak
elde edilen birim hiicre parametreleri ve kristal sistemleri karsilagtirilarak birbirleriyle

uyumlu olduklari bulundu.

NaAl(SO4)2 .12H20’in analitik yontemle kristal sistemi kiibik ve birim hiicre
parametresi a=12,1795A° bulunurken TREORO90 bilgisayar programiyla kristal sistemi
kiibik ve birim hiicre parametresi a=12,2138A° olarak bulundu. Ve sonuglarin

birbirleriyle uyumlu oldugu goriilmektedir.

ZnF;’nin analitik yontemle kristal sistemi tetragonal ve birim hiicre parametreleri
a=4,7054A°, ¢=3,1343A° bulunurken TREO90 bilgisayar programi ile kristal sistemi
tetragonal ve birim hiicre parametreleri a=4,7108A°, ¢c=3,1317A° olarak bulundu. Yine

sonuclarin birbirleri ile uyumlu oldugu gériilmektedir.
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(Cr,Fe);Cs’lin analitik yontemle kristal sistemi hekzagonal ve birim hiicre parametreleri
a=13,9766A°, c=4,50630A°, olarak bulunurken, TREOR90 bilgisayar programi ile
kristal sistemi hekzagonal ve birim hiicre parametreleri a=13,9797A° ve c=4,5056A°

olarak bulundu. Yine sonuglarin birbirleri ile uyumlu oldugu goriilmektedir.

Fe;C’nin analitik yontemle kristal sistemi ortorombik ve birim hiicre parametreleri
a=4,53A°, b=5,09A"°, ¢=6,73A"° olarak bulunurken, TREOR90 bilgiayar program ile
kristal sistemi ortorombik ve birim hiicre parametreleri a=4,52A°, b=5,09A°, c=6,74A"

olarak bulundu. Sonuglarin uyumlu oldugu goriilmektedir.

NaAl(SO4)2 .12H20, ZnF,, (CrFe);C;, FesC icin yaptigimiz hesaplamalardan da
anlasilacagi gibi analitik yontem ve bilgisayar programi TREOR90 birbirleriyle uyumlu

sonuglar vermislerdir.

Benzer olarak Paroksetin HCL i¢in yapilan analitik yontemde kristal sistem monoklinik
ve birim hiicre parametreleri a=13,8509A°, b=10,3213A°, c=13,1484A°, =103,814°
olarak bulundu. TREOR90 bilgisayar programinda da kristal sistem monoklinik ve
birim hiicre parametreleri a=14,5050A°, b=10,1819A°, c=13,0470A°, p=106,840°" olarak

bulundu.
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EKLER
Ek-1

ZnF, zinc fluoride 20 I k 1
a=4.71100 ¢=3.13200 Z=2 26.750 100 110
Color= colorless 34.358 95 1 01
Radiation=CuKy; 38.168 18 200
Fitler=beta 39.402 25 1 11
A=1.540598A° 42.866 10 210
lattice=tetragonal 52.294 80 2 11
55.080 25 220

58.971 18 002

62.260 14 310

65.849 12 1 12

66.554 20 301

69.873 2 311

72.423 6 202

75.607 4 212

79.417 6 321

81.690 8 4 00

84.806 4 4 10

84.898 6 2 22

87.850 4 330

91.063 12 312

91.718 6 4 11

94.006 2 4 20

98.189 2 1 03

101.305 1 113

109.937 6 4 0 2

110.883 8 213

112.971 4 510

116.553 4 332

117.255 6 501

123.611 4 4 2 2

124.778 6 303

132.244 6 521

135.288 2 4 40

141.628 2 323

150.968 4 51 2

157.714 2 6 00




Ek-2
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NaAl(SO4)2 «12H20 sodyum alum

a=12.214A° 7Z=4
Color= colorless
Radiation=CuK;
Fitler=beta
A=1.540598A°
lattice=cubic

4314
2.962
3.526
7.05
1.9077
3.263
2.493

100
35
14

(o) Ne RN

Ek-3

F€3C

=

a=4.524A° b=5.088A° ¢=6.741A°
Color= colorless
Radiation=CuK;
Fitler=beta
A=1.540598A°
lattice=orthorhombic

6.742
5.088
4.524
4.061
3.757
3.381
3.371
3.022
2.810
2.703
2.544
2.387
2.380
2.262
2.247
2.218
2.107
2.067
2.031
2.013
1.976
1.872
1.588

——, N, O PPONNORPRO—R,P OO~ —~,O—~,OO0O

W= = ORI IO R, ), O~RO~O~OIR

QWL WO, OWO R INNONDNND—~R,NDNOR~R—~=OO~




Ek-4
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(Cr,Fe);Cs

a=13.982A° c=4.506A°
Color= colorless
Radiation=CuK;
Fitler=beta
A=1.540598A°
lattice=hekzagonal

12.108
6.991
6.054
4.576
4.506
4.223
4.036
3.878
3.615
3.495
3.358
3.211
3.027
3.006
2777
2.767
2.692
2.642
2.512
2421
2.364
2.330
2.288




84

OZGECMIS

Burcu Cakmak 1986 yilinda Kayseri’de dogdu. Ik, orta ve lise 6grenimini Kayseri’de
tamamladi. {lkdgrenimini TED Kayseri Koleji Vakfi ilkokulunda tamamlayip, Ahmet
Pasa Ilkogretim Okulunda bagladigi orta Ogrenimini Besime Ozderici Ilkogretim
Okulunda sonlandirdi. Lise 6grenimini ise 75.Y1l Cumhuriyet Lisesinde bitirdi. 2004
yilinda yiiksek 6grenimine basladig1 Erciyes Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik
Boéliimiinden 2008 yilinda mezun oldu. Aymi yil Erciyes Universitesi Fen Bilimleri

Enstitiisii Fizik Anabilim Dalinda yiiksek lisansa basladi.

Adres:  Erciyesevler Mahallesi 30 Agustos Bulvar1 Duygu Apartman No:7/26.
Kocasinan/KAYSERI.

E-posta: burcu_-cakmak @windowslive.com



